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RÉSUMÉ  
 
 
Le but de cette étude est de mettre en œuvre une nouvelle méthode de prétraitement de la 
biomasse afin d’isoler les métabolites secondaires qui peuvent inhiber la fermentation des 
glucides pour la production d’éthanol cellulosique.  Avec la tendance grandissante vers la 
production de cultures énergétiques, potentiels intrants pour d’éventuelles bioraffineries, il 
importe de vérifier la composition et le potentiel des extractibles provenant de ces plantes. 
 
Les processus d’extraction actuels s’opèrent en discontinu, par alternance de grandes quantités 
de solvants organiques puis aqueux, et nécessitent des temps d’opération longs et beaucoup 
d’énergie. 
  
À cet effet, une nouvelle procédure d’extraction utilisant comme matières premières une 
culture végétale à croissance rapide appartenant à l’espèce Salix, a été mise en œuvre. La 
technique choisie emploie un solvant sous forme d’émulsion composé d’eau et de carbonate 
de diméthyle avec des proportions volumiques (82,5 – 17,5%), diminuant ainsi la 
consommation de solvant et permettant de produire un procédé d’extraction en continu. Le 
mélange hétérogène, biomasse et émulsion, exposé aux ultrasons a permis la réduction du 
temps d’extraction mais aussi l’énergie consommée de 6 fois, tout en augmentant le rendement 
d’extraction de 25 % et en préservant les composés thermolabiles. 
 
Mots-clés : Extraction, métabolites secondaires, molécules bioactives, Soxhlet, ultrasons, 
émulsion, cultures énergétiques à croissance rapide, Salix miyabeana.   
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CHAPITRE I : INTRODUCTION 
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I.1. Problématique  
 
La production d’éthanol cellulosique implique des traitements préliminaires devant être 
faits sur la biomasse dans le but d’isoler les métabolites secondaires (extractibles) qui sont 
habituellement partie intégrale de la biomasse lignocellulosique [1]. Ces extractibles 
comportent différentes structures organiques qui peuvent inhiber la fermentation des glucides 
produits à partir des macromolécules telles les hémicelluloses et la cellulose [2]. En effet, la 
présence de composés tels que les produits aromatiques, les acides aliphatiques, les aldéhydes 
et les furanes pourraient inhiber partiellement ou totalement la fermentation des glucides en 
éthanol [3]. De ce fait, Il importe dans un premier temps d’isoler ces métabolites secondaires 
afin de limiter leur impact sur les éventuelles opérations unitaires qui suivront [1, 2]. Par 
ailleurs, ces extraits comportent très souvent des molécules ayant des effets bioactifs pouvant 
revêtir un intérêt particulier pour les industries pharmaceutiques, cosmétiques ou 
nutraceutiques [4, 6-8]. Afin de tirer avantage au maximum de la biomasse et de rentabiliser le 
procédé dans son ensemble, il importe donc de faire une étude de ces composés, de les 
extraire, et si possible de les purifier et valoriser.    
 
L'extraction des métabolites secondaires, à partir de substrats végétaux à l'aide de 
solvants, est une opération unitaire classique du génie chimique [9]. La plupart des procédés 
d’extractions actuels utilisent des matières végétales usuelles et des procédés conventionnels 
en « batch » [10]. Les procédés normés ASTM tout autant que les procédés TAPPI provenant 
de l’industrie papetière stipulent que l’extraction des métabolites secondaires est un procédé 
qui se fait en deux temps par alternance de solvants : tout d’abord dans un solvant organique 
spécifique et ensuite dans l’eau, sous un apport d’énergie conséquent. Dans ces cas, le temps 
d’extraction est très long : on parle de 8 heures [ASTM D1107-56] voire 24 heures 
d’opérations qui s’avèrent très coûteuses, énergivores et avec de faibles rendements 
d’extraction massique n’excédant pas 8 % [10].  
 
Comme le processus d’extraction limite actuellement la vitesse et l’efficacité du 
procédé de conversion dans son ensemble, il convient de faire la conception d’une opération 
d’extraction pour remédier à ces contraintes [10]. A cet effet, une technique d’extraction par  
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ultrasons et émulsions en continu, utilisant comme matières premières une culture végétale à 
croissance rapide appartenant à l’espèce Salix, a été développée. Le saule étudié dans le cadre 
de cette recherche est un saule hybride, le Salix miyabeana SX67, ayant été développé par les 
experts du Jardin Botanique de Montréal sous la supervision de Michel Labrecque en 
collaboration avec la compagnie AgroÉnergie située à St-Roch de l’Achigan [6]. En plus 
d’employer une espèce hybride, les clones ayant été produits par les experts du jardin 
botanique ont été alimentés par les eaux usées de la ville de Longueuil, limitant par le fait 
même l’utilisation d’engrais commerciaux tout en réutilisant un résidu urbain.  
La technique d’extraction choisie emploie un liquide sous forme d’émulsion (dans le 
cas actuel, une émulsion eau/carbonate de diméthyle) afin de combiner l’effet de deux 
extractions en une seule [29, 31, 57]. Le mélange biomasse et émulsion est exposé aux 
ultrasons dans le but de réduire le temps de l’opération à quelques minutes, d’augmenter le 
rendement d’extraction et de préserver les composés les plus thermolabiles des réactions de 
dégradation traditionnelles [67, 80, 82].   
 
I.2. But de l’étude 
L’objectif principal de cette étude est de mettre en œuvre un procédé d’extraction et pré-
purification de métabolites secondaires issus du Salix miyabeana SX67. Les objectifs 
spécifiques sont :  
 
 Réaliser des extractions de molécules bioactives issues des copeaux du Salix 
miyabeana SX67 par la procédure ASTM D1107-56 afin de connaitre le potentiel 
extractible de cette plante. De plus, cette première étape servira de tests de contrôle 
pour la nouvelle procédure d’extraction par émulsion et ultrasons développée.  
 
 En utilisant une sonde ultrasonique, créer différentes émulsions, évaluer leur demande 
énergétique et vérifier leur viabilité dans le temps. Les émulsions permettront la 
diminution de la consommation de solvant mais aussi d’avoir un procédé d’extraction  
en continu. 
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 Soumettre le mélange émulsion-substances végétales aux ondes ultrasoniques. Ceci 
aura pour effet de réduire le temps d’extraction, d’augmenter le rendement d’extraction 
et de préserver la structure chimique des molécules thermo-destructibles. 
 
 Caractériser les molécules bioactives présentes dans les extraits de saule obtenues par 
procédé ASTM et par ultrasons. L’identification des molécules bioactives présentes 
dans l’extrait se fera principalement par des techniques chromatographiques. 
 
 Concevoir un procédé d’extraction où le flux de biomasse broyée et tamisée avec un 
débit d’émulsion eau-solvant organique sont introduits dans un réacteur en continu, le 
tout exposé aux ultrasons. L’extrait obtenu est collecté progressivement puis purifié 
par évaporation ou par précipitation. 
 
I.3. Matériels et Méthodologie de recherche appropriée  
Le but de ce projet est de mettre en place une nouvelle technique d’extraction qui comblera les 
lacunes et limites rencontrées dans les procédés d’extraction actuels.  Le plan de recherche 
envisagé pour ce projet se déroulera comme suit : 
 
I.3.1. Caractérisation du Salix miyabeana SX67 
L’utilisation de cultures végétales à croissance rapide pour l’extraction des principes actifs 
n’est pas commune dans l’industrie. Comme l’emploi de ces cultures est appelé à augmenter 
au courant des prochaines années, les quantités de biomasse qui seront produites risquent 
d’être importantes et il importe donc de connaître le potentiel d’extraction de ces plantes qui 
font leur entrée dans l’industrie québécoise. Dans le cas actuel, notre attention se portera sur 
l’espèce Salix miyabeana SX67 développée par les experts du Jardin Botanique de Montréal en 
collaboration avec l’entreprise AgroÉnergie.  Afin de bien cerner le potentiel de la plante tout 
en permettant une extraction des procédés bioactifs, il importe de connaitre la composition et 
la concentration des molécules bioactives (composés phénoliques, terpéniques et alcaloïdes), 
ainsi que les macromolécules (cellulose, hémicellulose...etc.) présentes dans ses différentes 
parties.  
5 
 
I.3.2. Extraction des molécules bioactives par procédés ASTM  
L’objectif de cette partie est de réaliser, dans un premier temps, des tests d’extraction sur le 
Salix miyabeana SX67 en suivant les normes ASTM D1107-56 d’extraction de la biomasse, 
moyennant l’appareil Soxhlet. Cette première étape d’extraction servira :  
A. D’étude préliminaire sur une espèce hybride n’ayant jamais été étudiée.  
B. D’une  « ligne de base » pour par la suite évaluer l’effet de l’extraction par ultrasons. 
 
Le suivi de l’effet de plusieurs paramètres significatifs sur le rendement d’extraction sera 
effectué. L’interaction entre les différents paramètres est négligée.  Les paramètres à étudier 
sont :  
 Le temps nécessaire pour atteindre le rendement maximal d’extraction. Ces 
rendements sont  évalués pour différents temps d’extraction allant de 30 min à 4 h 
avec 30 min d’intervalle.  
 La température optimale d’extraction. L’étude de ce paramètre se fait pour différentes 
températures allant de 10 °C au dessus du point d’ébullition à la température ambiante, 
25 °C,  avec 5 °C d’intervalle. 
 Le ratio solvant / biomasse optimum afin d’économiser un maximum de solvant. 
L’extraction se fait pour différents ratios allant de 10 à 20.  
 
Il est à noter que dans cette partie, l’affinité ainsi que la capacité de différents solvants à extraire 
les composés organiques du saule seront évalués, à savoir:  
 Extraction par mixture toluène-éthanol (Tol-EtOH) 50-50% ; 
 Extraction par carbonate de diméthyle (DMC) pur ;  
 Extraction par eau distillée ; 
 Extraction batch DMC puis eau ; 
 Extraction batch Tol-EtOH puis eau. 
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I.3.3. Création d’émulsions eau-solvant organique par ultrasons 
Le but de cette partie est de : 
 Créer des émulsions eau-solvant organique par ultrason.  
 Tester  différents solvants organiques, à savoir : le DMC, un solvant vert produit par 
l’intermédiaire de procédés respectueux de l’environnement [14, 17], et la mixture 
toluène-éthanol, solvant de référence selon les normes ASTM.   
 Evaluer la demande énergétique, le temps nécessaire pour la création de l’émulsion, et 
le volume de solvant organique maximal qui sature la phase aqueuse.     
 Étudier la stabilité de l’émulsion eau-solvant créée. 
Afin d’optimiser le temps d’obtention de l’émulsion, les paramètres suivants on été pris en 
considération durant l’étude : 
 L’amplitude de l’onde sonore : de 40 %  à 90 % de sa puissance maximale (500 Watts).  
 La température du milieu : pour des raisons de sécurité, la température du bain a été 
fixée à 15 °C et celle de la sonde à 30 °C, température maximale que la sonde 
ultrasonique peut atteindre. 
 L’énergie nécessaire en kJ: celle-ci est évaluée pour chaque émulsion créée.  
 
I.3.4. Extraction des métabolites secondaires par ultrasons   
Cette partie consiste à faire des extractions sur la biomasse Salix miyabeana par ultrasons afin 
de tester leur efficacité mais aussi déterminer les facteurs qui les affectent.   
L’extraction par ultrasons est réalisée comme suit: dans un récipient approprié, la biomasse 
broyée et tamisée est exposée pour une durée déterminée à une émulsion ultrasonique. Une 
fois l’extraction terminée, le mélange sera séparé par filtration pour éliminer les particules 
résiduelles de biomasse et récupérer l’extrait riche en principes actifs et métabolites 
secondaires.   
  
Il est important de prendre en considération les éléments suivants : 
 Le temps de l’extraction : une estimation de quelques minutes à une heure. 
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 La stabilité de l’émulsion lors de l’extraction afin d’éviter les phénomènes de 
floculation et de coalescence. 
 Le temps qu’il faut pour que l’émulsion riche en métabolites secondaires puisse se 
disperser afin de séparer les deux phases et récupérer les extraits. 
 Le bilan de matières et le bilan énergétique. 
 Les rendements d’extraction, celui ci doit égaler ou dépasser le rendement qu’on obtient 
par la méthode ASTM D1107-56.  
 
I.3.5. Étude analytique des métabolites secondaires obtenus   
Une fois le jus de molécules bioactives obtenu pour les différents tests spécifiés 
précédemment, une étude analytique qualitative et quantitative est faite afin d’identifier les 
molécules présentes dans le mélange et de déterminer leur concentration.  
 
L’analyse se fait principalement par des techniques chromatographiques à savoir :  
 GC-MS/GC-FID pour les composés volatils.  
L’analyse par chromatographie gazeuse sur les extraits obtenus par ASTM ou ultrasons 
permettra de confirmer que les extractions par ultrasons conservent les molécules 
thermolabiles et de vérifier l’impact des procédés d’extraction sur la composition moléculaire 
des extraits [51, 55].  
 
I.3.6. Mise en place d’un réacteur d’extraction en continu 
Cette partie consiste à mettre en place un réacteur d’extraction en continu de métabolites 
secondaires (Figure I.1).  
Le réacteur est continuellement alimenté par : 
- Un flux massique de biomasse issue de différentes cultures végétales. 
- Un débit volumique de solvant sous forme d’émulsion eau-solvant organique. 
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Le réacteur est exposé aux ondes ultrasoniques pour  créer l’émulsion et extraire les molécules 
bioactives. Le temps de séjour ne doit pas dépasser une heure. Le mélange (émulsion, extraits 
végétaux et biomasse exempte de métabolites) obtenu est progressivement collecté, filtré puis 
décanté.   
E-1
E-2
Solvant
Eau
Émulsification
ultrasonique
I-3
Extracteur par
ultrasons
Biomasse
I-5
Filtration
Séparateur
Texte
T
I-6
Réservoir
Réservoir
Biomasse Traitée 
vers FIRSST 
Extraits hydrophiles
Extraits hydrophobes
V-4
V-5
V-6
V-9
V-10
V-11
P-25
P-28
 
Figure I.1 : Schéma d’un réacteur d’extraction par ultrasons en continu 
 
FIRSST: Feedstock Impregnation Rapid and Sequential Steam Treatment Process. 
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I.3.7. Étude technico économique du procédé d’extraction mis en œuvre  
Évaluer la rentabilité économique d’un projet consiste à établir le bilan recette - dépenses de 
l’installation de production. Dans le cas de ce projet on prend en considération les éléments 
suivants : 
I. Les investissements : somme totale qu’une société doit dépenser pour réaliser un 
projet industriel. Cela représente le coût total de l’installation et de ses différents 
équipements (réacteur, sonde ultrasonique, décanteur...etc.) 
 
II. Les charges fixes : elles comprennent, par exemple, les loyers, les primes d'assurance, 
les provisions pour amortissements, les frais financiers. 
 
III. Les charges variables : elles comprennent : 
- La matière première, les produits et réactifs utilisés (échantillons de Salix miyabeana 
SX67 eau et toluène, DMC)  
- Les utilités (électricité, combustible, énergie)  
- Frais divers. 
 
IV. Comparaison avec une unité classique : sur la base d’une même capacité de 
production, on compare les investissements, les recettes et l’économie sur la facture 
énergétique.    
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CHAPITRE II : DÉFINITION ET 
GÉNÉRALITÉS  
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II.1. Molécules bioactives ou métabolites secondaires  
Les métabolites secondaires ou produits naturels des plantes sont des molécules bioactives qui 
se retrouvent généralement dans les tissus végétaux. Contrairement aux métabolites primaires 
(lipides, sucres, acides aminés et acides nucléiques), les métabolites secondaires ne participent 
pas au développement et à la croissance de l’organisme végétal, mais interviennent dans sa 
défense (sécrétion de toxines), dans la communication entre les plantes, dans la structure 
membranaire de la cellule (tanins et lignine) et dans le stress biotique et abiotique (réponses et 
réactions aux pathogènes) [18].  
 
Ces molécules bioactives se trouvent dans différentes espèces végétales, elles varient d’une 
espèce à une autre et d’un environnement à un autre. À ce jour, plus de 100 000 métabolites 
secondaires ont été identifiés [39]. 
 
II.1.1. Classification des métabolites secondaires 
Les métabolites secondaires sont classés en trois grands groupes [18] :  
- Molécules phénoliques.  
- Molécules alcaloïdes. 
- Molécules terpénoïdes.   
 
Molécules phénoliques  
Les composés phénoliques sont des molécules constituées d'un ou plusieurs groupements 
aromatiques de nature benzénique et porteurs d'un ou plusieurs groupements hydroxyles et 
sont étroitement reliées à la lignine, macromolécule végétale composée d’unités 
phénylpropane [18]. Ces molécules ont différentes fonctions, notamment :  
  
- Défense contre les pathogènes. 
- Molécules de dissuasion alimentaire. 
- Attraction des pollinisateurs. 
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- Protection des rayonnements UV. 
- Molécules qui donnent couleur, arômes et parfums aux plantes. 
- Rôle structurel (ex. lignine, constituante du bois) [7]. 
Il y a quatre principales familles de composés phénoliques: 
 Les mélanines : molécules produites par les mélanocytes, ou par condensation de 
monomères formés à partir de la tyrosine et de la phéomélanine. Elles sont responsables de 
la coloration des tissus biologiques. Il existe deux types de mélanine : l'eumélanine noire 
ou brune et la phéomélanine rouge ou jaune [39].    
 Les flavonoïdes : sous-classe des polyphénols, formés par deux cycles aromatiques reliés 
par trois carbones. Ces molécules possèdent souvent des propriétés antioxydantes. On 
distingue plusieurs sous-classes : flavones, flavonols, flavanonols, flavanones, aurones, 
chalcones, dihydrochalcones et anthocyanidols [18, 39].    
 Les tanins : substances phénoliques pouvant précipiter les protéines, constituées de  
polyol et de glucose. Ces molécules sont divisées en quatre sous-catégories, à savoir : les 
gallotanins (D-glucose, acide gallique), les ellagitanins (HHDP : hexahydroxydiphénique 
et ses dérivés), les tanins complexes (catéchine) et tanins condensés (polymères ou 
oligomère des flavanols) [18, 39].      
 Les lignines : principales composantes du bois, elles sont composées de polymères du 
monolignol dérivés de la phénylalanine [18]. 
 
Molécules alcaloïdes  
Les alcaloïdes sont des produits d’origine végétale basiques contenant des groupements 
azotés. Ce sont des  molécules hétérocycliques pharmacologiquement actives, souvent reliées 
aux drogues (les opiates), poisons (strychnine, nicotine et curare) ou produit anticancéreux 
(vinblastine et vincristine) [39]. 
 
Ces molécules sont regroupées en fonction de leur structure chimique dans les familles 
suivantes :  
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 Groupe des azolidines : molécules possédant un ou plusieurs hétérocycles ayant un cycle 
à 5 atomes dont un atome d'azote. Exemple la pyrrolidine. 
 Groupe des azines : molécules possédant des hétérocycles aromatiques ayant un cycle à 6 
atomes dont un atome d'azote. Exemple : la pyridine.  
 Groupe des tropanes : composés organiques tricycliques azotés. Souvent utilisés comme 
médicaments sous forme de neurotoxines. Exemple : la cocaïne et l’atropine. 
 Groupe des quinoléines : composés organiques hétérocycliques de formule chimique 
C9H7N. Ces molécules sont issues de la combinaison d’une molécule de benzène et d’une 
molécule du groupement azine. Ces composés sont  souvent utilisés pour la fabrication des 
polymères, des colorants, ou des produits agrochimiques.  Exemple de l’E104 quinoléine: 
un colorant alimentaire. 
  Groupe des isoquinolines : ce sont des composés analogues aux quinoléines. Ces 
composés ont une grande application dans le domaine pharmaceutique pour leurs 
propriétés neurotoxiques ou analgésiques tels que : la morphine, la codéine, la narcotine. 
 Groupe des phényléthyl-amines : des alcaloïdes monoaminés jouant souvent le rôle de 
neurotransmetteurs tels que les mescalines et éphédrines. 
 Groupe des indoles: composés organiques hétérocycliques issus de la combinaison d’un 
cycle benzénique et d’un cycle pyrrole. On trouve comme molécules: la psilocybine, la 
sérotonine et l’ergoline. 
 Groupe des purines: molécules issues de la combinaison d’un cycle pyrimidine et d’un 
cycle imidazole. Exemple : la caféine, l’adénine et la thymine.  
 Groupe des bétaïnes: ce sont des composés d’ammonium quaternaire. Exemple : la 
muscarine, la choline. 
 Groupes des pyrazoles: composés hétérocycles aromatiques caractérisés par une structure 
de cycle à 5 atomes avec deux atomes d'azote. Ce sont des molécules connues pour leurs 
propriétés médicales analgésiques, anti-inflammatoires et antipyrétiques [20]. 
  
Molécules terpénoïdes   
Les terpénoïdes sont une classe d’hydrocarbures formés par une répétition des unités à 5 
atomes de carbones. Contrairement à ce qu’on peut le penser, ces molécules ne sont pas 
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formées à partir de l’isoprène C5H8, même si leurs dégradation donne ce dernier, mais plutôt à 
partir de le pyrophosphate d'isopentényle [39]. 
 
Les terpénoïdes sont distingués dans différentes classes selon le nom des unités isopréniques. 
Ces molécules sont classées dans le tableau qui suit :  
 
Tableau II.1 : Classification des terpénoïdes [20, 39] 
Nom No d’unité (C5)  Exemple de molécules 
Emiterpènes 1 : C5H8 Isoprène 
Monoterpènes 2 : C10H16 Arômes volatils, parfums 
Sesquiterpènes 3 : C15H24 Phytoalexines 
Diterpènes 4 : C20H32 Phytole, giberellines, phytoalexines, molécules avec 
action pharmacologique 
Tri terpènes 6 : C30H48 Brassinostéroïdes, stérols de membrane, certaines 
toxines 
Tetraterpènes 8 : C40H64 Caroténoïdes 
Poly terpènes > 8 : >C40 Plastoquinones, ubiquinones, polymères (latex) 
  
II.2. Salix miyabeana SX67 
Comme le Salix alba ou vinimalis, le Salix miyabeana est un saule, une plante de la famille 
des salicacées. C’est un arbuste dressé ou arbrisseau pouvant atteindre 6 mètres de hauteur. Il 
est  facilement reconnaissable par ses longues feuilles de 5 à 18 cm ayant une forme lancéolée, 
acuminées aux deux extrémités, dessus vert pâle et lisse, dessous vert bleuâtre ou blanchâtre 
[68].  
Ce saule est une espèce végétale à croissance très rapide ayant des propriétés agronomiques 
intéressantes pour la production de biomasse ligneuse. En effet, il possède des rendements de 
croissance élevés de l’ordre de  15-25 tonnes/ha/an. Il croît naturellement au bord des cours 
d’eau de plaine mais peut être cultivé en terres peu fertiles et mal drainées [12].  
  
Le saule étudié dans le cadre de cette recherche est un saule hybride ayant été développé par 
les experts du Jardin Botanique de Montréal sous la supervision de Michel Labrecque. En plus 
d’employer une espèce hybride, les clones ayant été produits par le jardin botanique ont été 
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alimentés par les eaux usées de la ville de Longueuil, limitant par le fait même l’utilisation 
d’engrais commerciaux tout en réutilisant un résidu urbain [12].  
  
Le Salix miyabeana est également l'une des espèces de Salix qui, en raison de son potentiel de 
production de biomasse, peut-être la principale source d'énergie renouvelable. Il est parmi les 
espèces qui sont considérées comme prometteuses pour les cultures énergétiques à travers le 
monde et au Canada [62, 77]. 
Cette culture végétale à croissance rapide est connue depuis l'Antiquité pour ses vertus 
curatives. Elle est souvent utilisée pour le traitement des rhumatismes, douleurs et fièvre [19, 
46]. Elle est riche en molécules bioactives notamment  les composés : 
 Phénoliques (saligénine, acide salicylique, etc.), phénols-glucosides (salicine, la 
triandrine, etc.) [7, 48, 60, 72], flavonoïdes (isoquercitrin, naringénine, etc.) [35, 42, 72] 
et leurs dérivés. 
 Terpénoïdes (limonène, α-Pinène, α-humulène, α-farnesène, α-copaène, etc.) et leurs 
dérivés [44].   
Les trois tableaux suivants regroupent quelques métabolites secondaires et composés issus de 
différentes parties (feuilles, tiges, écorces et bois) de différentes souches appartenant à 
l’espèce végétale Salix [35, 42, 44, 48, 60, 72].  
 
Tableau II.2 : Ensemble de molécules bioactives présentes dans les feuilles de Saule 
Génotype Partie Composé Famille chimique  Quantité 
ng/µg    
Jorr et 78021 Feuilles  2 α-Pinène  Mono Terpène  0.3 – 1.1  
Jorr et 78021 Feuilles 3 β-myrcène  Mono Terpène 1.0 – 2.3   
Jorr et 78021 Feuilles Limonène Mono Terpène  0.6 – 2.1   
Jorr et 78021 Feuilles (E)-β-ocimène  Mono Terpène 0.9 – 2.0   
Jorr et 78021 Feuilles α-humulène Monocyclic sesqui 
terpène 
0.0 – 1.0   
Jorr et 78021 Feuilles β- caryophyllène Bicyclic sesqui terpène 0.5 – 4.7   
Jorr et 78021 Feuilles α-copaène Tricyclic  sesqui terpène 0.1   
Jorr et 78021 Feuilles α-farnesène sesqui terpène 9.5 – 12.9   
Jorr et 78021 Feuilles (E)-nérolidol sesqui terpène 5.5 – 7.0   
Jorr et 78021 Feuilles (E)-4,8,diméthyl-1,3,7-
nonatriène 
terpène 14.4 – 63.9   
Jorr et 78021 Feuilles (Z)-3-Hexényl acétate  Ester 0.0 – 1.1   
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Jorr et 78021 Feuilles (Z)-3-Hexénol  Alcool 0.8   
Jorr et 78021 Feuilles 2- Carène « Terpène » 1.0 – 3.4   
- Feuilles isoquercitrine Flavonoïde - 
- Feuilles Apigénine 7- O-glucoside Flavonoïde - 
- Feuilles   isohamnétine 3-O- 
glucoside 
Flavonoïde   - 
- Feuilles Salicine Phénol glycoside < 1% 
- Feuilles Salicortine Phénol glycoside Elevée  
- Feuilles Proanthocyanadines  Tannins Condensés  - 
 
 
Tableau II.3 : Molécules bioactives présentes dans les tiges et écorces de Saule 
Génotype Partie Composé Famille chimique  Quantité ou  
%  
S Viminalis L /SV 
Americana 
Tiges / Écorce  Salicine Phénol glycoside 0.04 – 6%  
S Viminalis L Tiges / Écorce Salicortine Phénol glycoside 0.05 – 4.8% 
S Viminalis L Tiges / Écorce 2-acétylsalicortine Phénol glycoside - 
S Viminalis L Tiges / Écorce Populine  Phénol glycoside - 
S Viminalis L Tiges / Écorce Trémulacine  Phénol glycoside - 
S Viminalis L Tiges / Écorce Salidroside  Phénol glycoside - 
S Viminalis L Tiges / Écorce Triandrine  Phénol glycoside 0.45 -5.35% 
S Viminalis L Tiges / Écorce Picèine Phénol glycoside - 
S Viminalis L Tiges / Écorce Hélicine  Phénol glycoside - 
- Tiges / Écorce fragiline Phénol glycoside - 
- Tiges / Écorce Vimaline  Phénol glycoside 0.15% 
- Tiges / Écorce Salireposide  Phénol glycoside - 
- Tiges / Écorce Acide vanillique  Acide phénolique - 
- Tiges / Écorce Acide caféique  Acide phénolique   - 
- Tiges / Écorce Acide p-coumarique Acide phénolique - 
- Tiges / Écorce Acide férulique Acide phénolique - 
- Tiges / Écorce Acide syringique Acide phénolique - 
- Tiges / Écorce Acide cinnamique  Acide phénolique - 
- Tiges / Écorce Acide p-
hydroxybenzoïque 
Acide phénolique - 
- Tiges / Écorce vanilline Aldéhyde 
Aromatique 
- 
- Tiges / Écorce Syringaldéhyde  Aldéhyde 
Aromatique 
- 
 Tiges / Écorce Procyanidine B1  Tannins Condensés 0.26 – 2.24  
 Tiges / Écorce Catéchine  Tannins Condensés - 
 Tiges / Écorce Procyanidine B3 Tannins Condensés - 
 Tiges / Écorce Procyanidine C Tannins Condensés - 
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Tableau II.4 : Molécules bioactives et macromolécules présentes dans le bois de Saule 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Génotype Partie Composé Famille 
chimique 
 quantité ou  %  
SV  
Stipularis/Reifenwardii 
4ans et 2ans 
 
Bois 
 
Cellulose  
 
- 
Stipularis Reifenward
ii 
39.30 – 
41.87 
41.52 – 
42.06 
Stipularis/Reifenwardii Bois Lignine  - 27.47 – 
29.85  
25.94 – 
28.42  
Stipularis/Reifenwardii Bois Pentosanes  - 19.98 – 
24.25 
19.07 – 
24.31 
Stipularis/Reifenwardii 
4ans et 2ans 
Bois Substances solubles 
dans l’alcool-benzène 
- 7.54 – 7.60 7.66 – 9.92 
Stipularis/Reifenwardii 
4ans et 2ans 
Bois Substances solubles 
dans l’eau chaude  
- 4.40 – 4.57 4.37 – 4.77 
Salix Viminalis/salix 
alba 
Bois Hémicellulose - - 
Salix Viminalis/salix 
alba 
Bois  Holocellulose  - - 
Salix Viminalis/salix 
alba 
Bois Salicine Phénol 
glycoside 
- 
Salix Viminalis/salix 
alba 
Bois Salicortine Phénol 
glycoside 
- 
Salix Viminalis/salix 
alba 
Bois Triandrine Triandrine -  
Salix Viminalis/salix 
alba 
Bois Salicortine Phénol 
glycoside 
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II.3. Émulsions  
II.3.1. Définitions 
Une émulsion est une dispersion, sous forme de gouttelettes, de deux liquides non miscibles. 
Elle est composée de deux phases: organique et aqueuse. 
L’émulsion, qui est composée d’une phase dispersée et une phase continue, est considérée 
comme une émulsion eau dans huile E/H si la phase continue est une phase organique, et une 
émulsion huile dans eau H/E si la phase continue est constituée d’une phase aqueuse [59].   
 
II.3.2. Procédés d’obtention d’une émulsion 
Il n’existe pas une solution unique permettant d’obtenir une émulsion stable mais plusieurs 
procédés et techniques. Globalement, ces procédés peuvent être regroupés dans deux 
systèmes, ceux qui génèrent un cisaillement (système avec agitation) et ceux qui font appel 
aux phénomènes de cavitations [43]. 
 
Émulsification par agitation mécanique 
L’émulsion est créée par agitation et cisaillement qui favorisent la rupture de gouttes et leur 
dispersion dans la phase continue, moyennant des disperseurs et  homogénéiseurs. 
 
- Les disperseurs (mélangeur Kenics®, mélangeur Lightnin®) créent un bon cisaillement 
conduisant à la formation de gouttelettes en cuve agitée. Ils doivent assurer une bonne 
circulation, afin de fournir une distribution de taille assez étroite afin d’éviter la 
coalescence des gouttes lorsqu’elles se trouvent loin de la zone d’agitation. Généralement, 
plus la dispersion est difficile à effectuer, plus le cisaillement sera intense et nécessitera 
l’utilisation d’homogénéiseurs. Les disperseurs produisent des émulsions avec des gouttes 
ayant des tailles de l’ordre de 10 à 100 µm [43].  
 
- Les homogénéiseurs (homogénéiseurs à haute pression) quant à eux, permettent de 
conférer au produit fini la granulométrie et la stabilité requises. En effet, 
l’homogénéisation des dispersions nécessite des outils à fort taux de cisaillement qui 
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auront pour effet de diminuer encore plus la granulométrie des gouttes et augmenter leur 
stabilité dans la phase continue [43].  
Émulsification par cavitation  
Les émulsions produites par cavitations sont obtenues de différentes façons. Elles peuvent être 
générées soit par homogénéiseurs à haute pressions ou par ultrasons.  
 
Émulsion par homogénéiseurs à haute pression 
À travers un orifice de très petite taille, on fait passer des fluides à des pressions élevées 
pouvant atteindre 350 MP [34]. À la sortie de l’orifice, la différence de pression produite 
engendre un phénomène de cavitation provoquant l’éclatement des gouttes et leur dispersion 
dans la phase continue [43]. L'augmentation de la pression permet de 
réduire la taille des gouttelettes des émulsions produites et améliorer ainsi la durée de vie de 
celles-ci et leur stabilité [84]. En effet, la taille des gouttes dépend directement de la pression à 
laquelle les fluides sont soumis [83].   
 
La stabilité ainsi que la texture d’une émulsion dépendent fortement de la taille des gouttes 
générées, qui peut être ajustée en contrôlant le taux de rupture des gouttelettes et la  
coalescence pendant la formation d'émulsions. En effet, les émulsions produites sont très fines 
et peuvent posséder des gouttes ayant un diamètre moyen de l’ordre de 1 µm [43]. 
 
Émulsion par cavitation ultrasonique  
Les ultrasons sont utilisés dans un large éventail de procédés physiques, chimiques 
et biologiques. L’homogénéisation, l’émulsification, et la dispersion sont des exemples pour 
les processus physiques. La plupart des ultrasons à haute intensité et basses fréquences 
produisent des effets de cavitation. Les effets physiques de ces derniers sont utilisés pour la  
génération nano gouttelettes dans les liquides [78] .  
 
L’émulsion créée par ultrasons est une conséquence de micro turbulences causées par la 
variation de la pression acoustique produite par les ondes ultrasoniques [29]. En effet, les 
séries de compressions (hautes pressions) et de raréfactions (basses pressions) générées 
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lorsque l’onde sonore traverse le milieu créent une pression acoustique. Durant les cycles de 
raréfaction les ondes ultrasoniques créent de petites bulles dans le liquide. Quand ces bulles 
s’exposent aux cycles de compression et atteignent un volume où elles ne peuvent plus 
absorber de l’énergie, elles implosent violemment  créant ainsi le phénomène de cavitation 
[45]. Ces bulles de cavitations une fois qu’elles implosent près de la limite de phase des deux 
liquides non miscibles, créent un mélange parfaitement homogène appelé « émulsion » [78]. 
La figure suivante illustre le mécanisme de cavitation produit lors d’un passage d’ondes 
ultrasoniques dans un milieu liquide.  
 
Figure II.1 : Mécanisme de cavitation ultrasonique [43] 
 
L’implosion d’une bulle de cavitation acoustique dans un milieu liquide produit un 
échauffement local intense pouvant atteindre 5000 K, des pressions très élevées de l’ordre de 
1000 Atm, de grandes variations de chauffage et refroidissement du milieu avec un taux de 
109 K/s et un flux de jets liquides ayant des vitesses pouvant atteindre 400 km/h [15, 78].    
Les émulsions générées par ultrasons ayant des bulles de tailles petites, de l’ordre du 
nanomètre, sont beaucoup plus stables que les émulsions produites par les procédés et 
techniques classiques. Elles nécessitent moins de temps et d’énergie pour leur obtention [78].  
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II.3.3. Stabilité d’une émulsion  
La stabilité d’une émulsion produite revêt plusieurs aspects, à savoir : physique, chimique et 
biologique. 
Stabilité physique d’une émulsion 
Une émulsion est stable d’un point de vue physique si celle-ci ne montre pas de démixtion ou 
une séparation de phases. La démixtion peut être engendrée par un phénomène de coalescence 
(Figure II.2), de floculation, de crémage ou de sédimentation des gouttelettes dans la phase 
continue provoquant le retour aux phases liquides avant émulsification [76].  
 
           Figure II.2 : Coalescence d’une émulsion [59] 
 
Plusieurs paramètres peuvent affecter la stabilité d’une émulsion, parmi eux on trouve : 
- La température : ce paramètre affecte la taille des gouttelettes lors de la dispersion. Cet 
effet est beaucoup plus accentué lors de création d’émulsion par ultrasons. En effet, plus la 
température est élevée moindre est la vitesse des ultrasons et plus petite est la taille des 
gouttes. D’ailleurs, une émulsion stable est caractérisée par des tailles de gouttes très 
petites [24].  
- La pression : le phénomène de cavitation dépend directement de ce paramètre. Plus les 
changements en pression sont drastiques et brutaux, plus petites est la taille des gouttes 
obtenues [15, 34].   
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- La densité : Sous l’effet d’une grande différence de densité entre la phase organique et la 
phase aqueuse, les émulsions créées peuvent sédimenter lorsque la phase dispersée est plus 
dense, ou crémer lorsque la phase dispersée est la moins dense [76].  
D’autres paramètres peuvent affecter la stabilité d’une émulsion, tels que les forces attractives 
de van der Waals, le mûrissement d’Ostwald, les forces de répulsion électrostatiques et 
stériques [59]. 
 
Stabilité chimique et microbiologique d’une émulsion 
La stabilité chimique d’une émulsion se caractérise par le fait qu’aucun des ses composants 
chimiques ne doit participer à une réaction chimique pouvant affecter  sa stabilité physique, ou 
sinon  perturber ses propriétés physicochimiques, telles que l’aspect de l’émulsion, sa couleur, 
son odeur, etc.   
 
La stabilité microbiologique, quant à elle, se traduit par le fait que l’émulsion ne doit pas être 
un milieu de culture pour les bactéries, au risque de se dégrader et modifier les propriétés 
physicochimiques de celle-ci, entrainant de grands risques pour la santé humaine et 
l’environnement [59]. 
 
Suivi de la stabilité d’une émulsion 
Le suivi de la stabilité d’une émulsion peut se faire par le biais de plusieurs techniques, parmi 
elles se trouvent :  
- Le « bottle test » qui consiste à faire un suivi visuel et une observation du comportement 
de l’émulsion dans le temps à une température donnée.   
- Le test du vieillissement accéléré où une émulsion est soumise à des cycles de chauffage et 
refroidissement (de -5 °C à 60 °C) afin de prédire le comportement des émulsions lors du 
transport et stockage mais aussi lors de changements de température. Le suivi est effectué 
par la mesure des propriétés physicochimiques telles que la viscosité, la couleur, la 
granulométrie, etc.    
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-  Le suivi de la stabilité par spectroscopie UV-VIS, repose sur l’absorption des longueurs 
d’ondes des phases d’intérêt. La rupture de la stabilité d’une émulsion est caractérisée par 
l'apparition de bandes d'absorption appartenant à l'une des deux phases.[47, 79]. La plupart 
des émulsions absorbent dans une plage de longueur d’onde de 190 à 820 nm [22].  
 
II.3.4. Domaine d’application des émulsions 
Les émulsions ont un vaste champ d’applications. Elles sont présentes dans plusieurs secteurs 
industriels à savoir : 
- Secteur cosmétique et pharmaceutique (produits de soin pour le corps, maquillage, 
shampoing, crème...etc.).  
- Alimentaire (produits laitiers, sauces, mayonnaise). 
Dans le cadre de ce projet de recherche, les émulsions seront utilisées, pour une première fois, 
comme solvant dans les procédés d’extraction de métabolites secondaires issus de cultures 
végétales à croissance rapide et prétraitement de la biomasse ligneuse. Ceci aura pour effet de 
diminuer la consommation de solvants organiques et d’avoir un procédé d’extraction en 
continu au lieu de le faire par alternance de solvants organique puis aqueux.  
 
II.4. Extraction par ultrasons 
Les procédés d’extraction conventionnels de métabolites secondaires et principes actifs des 
plantes présentent souvent des inconvénients. Ces procédés donnent de faibles rendements 
d’extraction, nécessitent des temps d’extraction très longs, et utilisent de grandes quantités de 
solvants et d’énergie. 
 
Ces derniers temps, plusieurs nouvelles techniques et méthodes d’extraction ont été mises en 
œuvre afin de pallier à ces problèmes. Parmi elles se trouvent les extractions par fluides 
supercritiques, les extractions par micro-ondes, et celles par ultrasons [10]. L’extraction par 
fluide supercritique reste cependant, une technique coûteuse qui nécessite des conditions 
opératoires extrêmes [10, 66].  
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L’extraction par micro-ondes, en dépit du fait qu’elle présente beaucoup d’avantages 
(augmentations des rendements, réductions des temps d’extraction et des quantités de solvants 
consommées) peut conduire à la destruction de la matrice végétale et à la dégradation des 
molécules bioactives présentes dans celle-ci. En effet, leurs puissances ainsi que leurs 
fréquences élevées, allant jusqu’à 300 GHZ [53], conduisent à une augmentation de 
température drastique qui mène à une déshydratation de la cellule végétale, réduisant ainsi sa 
résistance mécanique et provoquant sa destruction [53, 87]. Les températures élevées 
engendrées par les rayonnements micro-ondes, dans certains cas, conduisent à l’hydrolyse de 
la cellulose [87]. Dans le cadre de ce projet, les extractions par micro-ondes sont à écarter car 
il est important de garder les composantes de la cellule végétale intactes pour les opérations 
qui suivent le prétraitement de la biomasse ligneuse pour la production de biocarburants.     
 
Les extractions par ultrasons de puissance et basses fréquences (20 kHz à 100 kHz) sont 
connues pour avoir des effets significatifs sur la cinétique de la réaction,  favorisant  la 
réduction du temps d’extraction et l’augmentation des rendements. En effet, la cavitation 
induite par les ultrasons est à l’origine de ces effets, créant un jet de bulles par dépression 
acoustique qui implosent au contact de la surface  membranaire libérant les molécules 
bioactives présentes dans la cellule végétale (Figure II.3) [70, 81].  
 
 
Figure II.3 : Évolution d’une bulle de cavitation à proximité d'une cellule végétale [70]  
De plus, les séries de compressions et de raréfactions engendrées lorsque l’onde sonore 
traverse le milieu créent une pression acoustique qui génère un stress au niveau de la surface 
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de la membrane végétale (Figure II.4). L’énergie ultrasonique résultante, par le biais de ce 
stress, permet d’améliorer les transferts de chaleur, de matière ou bien d’augmenter la quantité 
de mouvement, accélérant ainsi la cinétique et la qualité de la réaction [9, 21, 26, 55].  
 
 
 
Figure II.4 : Stress membranaire généré lors de passage d'une onde ultrasonique 
 
Les équipements ultrasoniques les plus courants sont les bacs à ultrasons et les sondes 
ultrasoniques. Le premier type est beaucoup plus utilisé pour l’homogénéisation, la dispersion 
et le nettoyage (Figure II.5). Ils génèrent des fréquences de 25 à 40  KHz, des puissances entre 
1000 et 8000 Watt et peuvent avoir des volumes allant jusqu’à 210L [16]. Le second 
équipement (sonde ultrasonique) qui est utilisé pour la création d’émulsions, les extractions, la 
mesure d’épaisseur et les diagnostiques médicaux [58]; contrairement au premier, il permet 
une irradiation directe du milieu générant ainsi des puissances beaucoup plus élevées. 
Cependant, cet appareil se limite aux petits volumes étant donné que la distance de la zone 
d’irradiation diminue au fur et à mesure qu’on s’éloigne de la sonde [70].  
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Figure II.5 : Dispositifs à ultrasons: bac et sonde, respectivement 
 
Dans le cadre de ce projet de recherche l’appareil ultrasonique utilisé est une sonde à basses 
fréquences (20 KHz) et une puissance de 500 Watt afin de produire les émulsions et réaliser 
les extractions des métabolites secondaire du Salix miyabeana [28].   
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CHAPITRE III : DÉVELOPPEMENT, 
RÉSULTATS ET DISCUSSIONS   
 
28 
 
PARTIE III.1 : Extraction par procédés conventionnels  
 
Cette partie a servi d’une étude préliminaire sur une espèce hybride Salix miyabeana  SX67 et 
de test de contrôle pour la partie des extractions par ultrasons. De plus, plusieurs paramètres 
ont été étudiés : le temps d’extraction, le type de solvants, la température et les ratios solvant-
biomasse.  
 
III.1.1. Impact du temps et type de solvants sur les extractions 
 
Un suivi dans le temps des rendements d’extractions a été effectué selon le type de solvants 
utilisé. 
 
Matériels et méthodes 
Biomasse  
Les copeaux de bois du Salix miyabeana provenaient du jardin botanique de Montréal en 
collaboration avec AgroÉnergie. Il s’agit de tiges à leur deuxième année de croissance. 
Les copeaux ont été récoltés en 2010 et 2011 à St-Roch-de-l’Achigan sur le bord du rang 
Ruisseau-des-Anges-Sud. Ces  saules ont des fleurs des deux sexes mais ce sont des clones 
stériles.    
Les échantillons ont été par la suite broyés puis tamisés jusqu'à atteindre une taille de 225 à 
450 µm. Ils ont été stockés dans des sacs hermétiquement fermés à l’intérieur d’un 
réfrigérateur à 4 °C.  
Toutes les extractions dans le cadre de ce projet de recherche, quelque soit le procédé ou les 
conditions expérimentales, ont été faites avec cette biomasse.  
 
Extraction par Soxhlet  
Dans cette partie la technique d’extraction solide-liquide par Soxhlet (Figure III.1) a été 
utilisée pour évaluer l’influence du temps ainsi que le type de solvant sur les rendements 
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d’extraction en base sèche.  L’extraction par Soxhlet est une méthode bien établie et simple. 
Elle permet de répéter  le cycle d’extraction avec du solvant frais jusqu'à l’épuisement complet 
du soluté dans la matière première et le passage des extraits dans le solvant. 
 
Figure III.1 : Schéma de l'extracteur Soxhlet 
 
On a fait varier les deux paramètres étudiés comme suit :  
 Le temps d’extraction : de 30 minutes à 4 heures d’extraction. Avec 30 minutes 
d’intervalle de temps.  
 Le type solvant utilisé : l’eau et deux solvants organiques, le DMC et une mixture 
toluène-éthanol (50 – 50 %).   
Dans cette partie, le potentiel  d’utilisation du DMC pour les extractions à la place de la 
mixture toluène-éthanol (Tol-EtOH), solvant de référence selon la norme ASTM D1107-56 de 
prétraitement de la biomasse, a été étudié.  
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Les expériences ont été faites en utilisant 20 g de biomasse mise dans un tube extracteur en 
cellulose dans le corps d’un Soxhlet avec 300 mL de solvant. 
La biomasse après extraction a été séchée au moins 24h au four à 105 °C. L’humidité été 
mesurée en amont de chaque extraction. Chaque cas expérimental a été répété 3 fois.  
Les rendements d’extraction anhydres ont été calculés comme suit :        
     
  
 ; avec : 
-    : La masse initiale de la biomasse sèche;  
-   : La masse sèche après extraction. 
 
Résultats et discussion 
La figure ci-dessous (Figure III.2) englobe tous les résultats d’extractions obtenus pour les 
trois solvants utilisés avec un suivi dans le temps des rendements en base sèche. Les détails et 
conditions des expériences  se trouvent dans l’annexe A. 
  
 
Figure III.2 : Suivi de l'effet du temps et du type de solvant sur les rendements extractions par 
Soxhlet.  
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Quelque soit le solvant utilisé, au bout d’un certains temps l’extraction n’est plus nécessaire. 
Les extractions par eau atteignent un optimum au bout de 3 heures d’opération avec un 
rendement de l’ordre de 6,6 %. Les extractions faites par le DMC et la mixture toluène-éthanol 
ont des rendements plus faibles que ceux observés avec l’eau. Les rendements d’extraction 
observés pour le DMC et le mélange Tol-EtOH sont de l’ordre de 4,2 % et 4,4 %, 
respectivement. L’optimum du temps des extractions avec ces deux solvants est atteint au bout 
de 3h et 2h30 d’extraction respectivement.  
Ces résultats laissent penser que cette biomasse à beaucoup plus d’affinités pour l’eau. De 
plus, la différence non significative entre les rendements d’extraction par le toluène-éthanol et 
le DMC, qui est de l’ordre de 4,3 %, porte à croire qu’il est effectivement possible de 
substituer le solvant de référence par le DMC. Il est à noter, que l’utilisation de l’eau ainsi que 
d’un solvant organique sont indispensables pour l’extraction des métabolites secondaires issus 
du saule et l’isolation des inhibiteurs de fermentation. 
Par ailleurs, des études récentes faites sur un autre génotype de saule, Salix viminalis âgés de 1 
an et 3 ans, ont reporté des résultats similaires d’extraction par eau et par toluène-éthanol 
durant 4 h chacune où l’extraction par eau était beaucoup plus efficace avec un rendement de 
5,4 %  contre 3,4 % par EtOH/Tol [6]. En effet, l’espèce Salix a beaucoup d’affinités avec 
l’eau, étant donné sa riche composition en molécules phénoliques qui sont solubles dans l’eau  
[4, 7]. 
L’emploi par contre du DMC comme solvant ces derniers temps devient de plus en plus 
fréquent. En effet, il  est connu pour être un solvant vert respectueux de l’environnement, 
moins dangereux et plus sécuritaire lors de son utilisation que les autres solvants 
conventionnels [27, 71, 74].  
 
Conclusions partielles 
Les résultats du suivi du temps indiquent que les extractions après un certains temps (3 heures 
pour l’eau et le DMC et 2h30 pour le Tol-EtOH) atteignent un optimum où il n’est plus 
nécessaire de poursuivre l’extraction. Le suivi de l’affinité des trois solvants avec la biomasse 
indique que l’eau a plus d’affinité que les deux autres solvants. Par contre, il n y a aucune 
différence significative entre le DMC et Tol-EtOH, en conséquence, il serait judicieux de 
remplacer ce dernier par le solvant vert étudié.  
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III.1.2. Effet du ratio solvant/biomasse sur les rendements d’extraction  
Dans cette partie, le paramètre ratio solvant/biomasse a été étudié afin de déterminer son effet 
sur les extractions de métabolites secondaires issus du Salix miyabeana. Pour des soucis 
d’économie de solvants utilisés et principalement en vue d’une future mise à l’échelle 
industrielle, il est important que le ratio solvant/biomasse soit le plus petit possible afin de 
réduire les quantités de solvants organiques et aqueux au maximum.  
Matériels et méthodes  
Protocole du suivi de l’effet du ratio solvant/biomasse 
Le suivi de ce paramètre s’est fait par macération à haute température. Le protocole 
expérimental utilisé est le suivant :  
- L’extraction de principes actifs s’est faite dans un ballon de 500 mL contenant 5 g de 
biomasse broyée et tamisée entre 225 – 450 µm et le solvant extracteur. Le ballon est relié 
à un condenseur (Figure III.3). 
 
Figure III.3 : Montage expérimental pour le suivi du ratio solvant/biomasse 
 
- Le mélange biomasse/solvant est porté à ébullition durant toute l’extraction grâce à un 
chauffe ballon.  
- Le suivi s’est fait pour deux types de solvants le DMC et l’eau. Dans ce cas, le toluène-
éthanol a été substitué par le DMC. 
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- Le suivi du ratio solvant/biomasse s’est fait pour un ratio (v : m) allant de 10 :1 à 20 :1. Il 
est à noter que 5 g occupent 25 cm3 de volume ; il faut un minimum de 50 mL de solvant, 
soit un ratio solvant/biomasse de 10, pour que la biomasse soit complètement imprégnée 
du solvant.   
- Apres l’extraction la biomasse est récupérée par filtration sous vide, puis séchée au four 
durant 24h ou plus à 105 °C. 
- Le % humidité est calculé en amont de chaque extraction.  
 
Résultats et discussion  
La figure suivante (Figure III.4) regroupe les résultats du suivi du ratio solvant/biomasse sur 
les rendements d’extraction. Le détail des résultats du suivi de ce paramètre se retrouvent dans 
l’annexe B. 
 
Figure III.4 : Suivi de l'effet du ratio solvant/biomasse sur les rendements d'extraction 
 
Concernant le suivi du ratio biomasse/solvant avec le DMC, les rendements d’extraction, 
quelque soit le ratio, restaient relativement constants. Ils variaient entre  3,6 % et 3,5 %. La 
différence est de l’ordre de 0,1 % sur le rendement total moyen de l’extraction, cette valeur est 
non significative. L’écart type moyen entre tous ces rendements est de 0,07 %. Donc le ratio 
solvant/biomasse optimum pour le DMC est de 10: 1.  
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Le suivi du ratio solvant/biomasse pour l’eau a donné des résultats semblables à ceux par 
DMC. En effet, quelque soit le ratio solvant/biomasse, la différence des rendements obtenus, 
qui variaient entre 5,8 % et 6,3 %,  n’excédait pas 0,5 %. Le ratio optimum pour l’eau est aussi 
de 10: 1.  
Le paramètre ratio solvant/biomasse est un élément qui peut ou pas affecter les rendements 
d’extraction. L’effet varie d’une biomasse à une autre et d’une extraction à une autre. Une 
étude conduite sur l’extraction de la Canthaxanthinie (poly terpène caroténoïde) sur la 
biomasse Escherichia coli a démontré que l’effet du ratio sur les rendements était non 
significatif, lorsque celui-ci variait entre 100: 1 et 55: 1. Par contre, les rendements chutaient 
drastiquement lorsque le ratio était inférieur à 25: 1 [69]. Une autre étude d’extraction faite sur 
la biomasse Arachis hypogaea L a prouvé que le ratio solvant/biomasse optimum était de 
11.76 :1 (ratios qui variaient entre 6: 1 et 12: 1 lors des tests) [50]. 
 
Conclusions partielles  
En se basant sur des essais fait avec un solvant polaire (eau) et apolaire (DMC), le ratio  
solvant/biomasse optimum pour l’extraction des métabolites secondaires issus du Salix 
miyabeana est de 10: 1.  
 
III.1.3. Extraction en mode batch solvant organique puis eau selon la norme 
ASTM D1107-56 
 
Cette norme d’extraction est celle utilisée pour l’isolation de métabolites secondaires et pour 
le prétraitement de la biomasse destinée à la production d’éthanol cellulosique. Dans cette 
section, l’espèce Salix miyabeana a été étudiée selon cette norme. La substitution du solvant 
de référence, le Tol-EtOH par le DMC a été aussi évaluée.    
 
Protocole expérimental  d’extraction 
Les  premières extractions par solvant organique sur ont été faites avec 20 g de biomasse mis 
dans des tubes extracteurs en cellulose selon le procédé ASTM D1107-56 avec l’appareil 
Soxhlet (Figure III.5). Deux solvants organiques ont été testés,  à savoir : 
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 DMC durant 3 heures (durée d’extraction optimum). 
 Toluène-éthanol durant 3 heures aussi. 
Les échantillons obtenus de la première extraction, par solvant organique, ont été séchés à l’air 
libre sous ventilation durant 24 heures ou plus. L’humidité h0 a été mesurée en amont de la 
première extraction.  
 
 
Figure III.5 : Montage expérimental pour des extractions en batch par Soxhlet 
 
Une fois les échantillons séchés, 1 g de chaque tube a été prélevé pour mesurer l’humidité h1 
en aval de la 1ère extraction. L’humidité h1 en aval de l’extraction par solvant est égale à 
l’humidité en amont de l’extraction par eau.  
La 2ème extraction s’est faite par eau sur les précédents échantillons, pour des temps allant de 
30 minutes à 3 heures, afin d’évaluer le pouvoir extracteur de l’eau après une extraction faite 
par solvant organique. Une fois la 2ème extraction terminée, les échantillons ont été séchés au 
four durant 24 heures ou plus à 105 °C. 
Les temps d’extraction en mode batch sont la somme du temps d’extraction par solvant 
organique et du temps d’extraction par eau. 
 
Résultats et discussion 
Le graphique ici-bas (Figure III.6) représente les résultats d’extraction en mode «batch » faites 
sur le Salix miyabeana. Le détail de ces expériences se trouve dans l’annexe C.  
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Comme le montre cette figure, les rendements d’extraction en mode batch en fonction des 
deux solvants organiques utilisés, au bout de 5 heures et 30 minutes d’extraction, atteignent un 
optimum. Une différence assez significative, de l’ordre de 8,3 %, sur le rendement total 
d’extraction, en faveur du solvant vert utilisé, a été observée entre les rendements d’extraction 
obtenus par DMC (6,8 %) puis eau et Tol-EtOH puis eau (6,3 %). Encore une fois ces résultats 
suggèrent que le remplacement du solvant Tol-EtOH par le DMC est approprié.   
 
Figure III.6 : Résultats d'extraction en mode batch pour le DMC et Tol-EtOH puis eau 
 
L’extraction en mode batch selon la norme ASTM D1107-56, par alternance de solvants 
organiques puis aqueux, permet de retirer à la fois les molécules hydrophiles et hydrophobes 
(les composés aromatiques, les acides et les aldéhydes,) présents dans la biomasse, 
représentant de potentiels inhibiteurs de fermentation de glucides. Le temps d’extraction ainsi 
que les rendements dépendent fortement de la nature de la biomasse mais aussi de l’affinité de 
celle-ci avec les solvants. D’ailleurs, des extractions en batch faites sur le Salix viminalis et le 
Cannabis sativa durant 8 heures donnaient des rendements de l’ordre de  8,4 % et 16,0 %, 
respectivement [5, 6]. Cette technique d’extraction simple et bien établie est la plus utilisée 
dans le cadre de prétraitement de la biomasse. Cependant, elle est très longue et nécessite 
beaucoup d’énergie de chauffage et refroidissement [49].   
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Conclusions partielles 
Le prétraitement de la biomasse Salix miyabeana par la norme ASTM D1107-56 a duré en 
moyenne 5h30. Les rendements d’extraction observés avec le DMC puis avec l’eau étaient 
plus avantageux que ceux obtenus par l’utilisation des solvants de référence de cette norme, le 
Tol-EtOH, suggérant le remplacement de ce dernier par le DMC. Des analyses 
chromatographiques comparatives sur les extraits obtenus par Tol-EtOH et DMC, qui seront 
abordées dans les sections suivantes,  pourraient appuyer cette constatation.  
 
Partie III.2 : Les émulsions   
L’utilisation d’un solvant sous forme d’une émulsion a pour objectif de réduire la 
consommation de solvants organique et aqueux, et de permettre la mise en place d’un procédé 
d’extraction en continu sans alternance de solvant organique puis aqueux. 
Dans le cadre de ce projet de recherche les émulsions ont été créées par cavitations 
ultrasoniques à haute intensité et basses fréquences. 
Dans cette partie, l’effet de certains paramètres sur la création et la stabilité d’une émulsion a 
été évalué. 
 
III.2.1. Création d’émulsions eau-solvant organique  
 
Le suivi des paramètres ratio phase organique/phase aqueuse, le temps d’obtention d’une 
émulsion stable ainsi que l’amplitude des ondes ultrasoniques générées a été effectué, afin de 
déterminer les conditions optimales d’obtention d’une émulsion stable.  
Matériels et méthodes  
Réactifs  
Les émulsions créées dans cette partie sont composées d’une phase continue aqueuse et une 
phase dispersée organique.  
La phase aqueuse est composée d’eau distillée achetée à la compagnie Aquabon. 
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La phase organique est composée soit de DMC ou Tol-EtOH, tous deux provenant 
d’anachemea de grade ACS. 
Protocole expérimental de création des émulsions 
Les émulsions ont été créées à l’aide d’un appareil ultrasonique à sonde de marque Cole 
Parmer® avec une puissance de 500 Watt et une fréquence de 20 kHz, dans un bécher en 
Pyrex ayant un volume de 500 mL (Figure III.7).  
 
Figure III.7 : Montage expérimental de création d'émulsions ultrasoniques 
Cet appareil permet d’évaluer le temps nécessaire ainsi que l’énergie consommée pour 
l’obtention d’une émulsion. La température de la sonde pour des raisons de sécurité a été fixée 
à 30 °C. L’amplitude des ondes ultrasoniques variait entre 40 % et 90 % de la puissance 
maximale de la sonde, Aller au delà de 90 % aurait pu endommager la sonde. Les ratios de la 
phase organique/phase aqueuse changeaient en fonction du volume de la phase organique 
ajoutée pour créer une émulsion.  
 
 Résultats et discussion 
Les résultats présentés dans les tableaux suivants (Tableau III.1 et III.2) sont une moyenne de 
trois réplicats. Ils représentent les résultats obtenus pour les émulsions créées par Tol-
EtOH/eau et DMC/eau.  
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Tableau III.1 : Résultats du suivi des émulsions Tol-EtOH et eau 
V eau – V Tol-
EtOH (mL) 
V Tol-EtOH 
restant (mL) 
Ratio maximum 
(org – aq  %) 
Demande 
énergétique (KJ) 
* 
Amplitude 
(%) 
Temps d’obtention 
d’une émulsion stable 
visuellement *  
400 – 100 85 2,5 – 97,5 64,2 40  21 min 
400 – 50 35 2,5 – 97,5 63.7 40  20 min 
400 – 25  10 2,5 – 97,5 47,7 50 15 min 
400 – 15  5 2,5 – 97,5 30,7 60  10 min 
400 – 10  - 2,5 – 97,5 5,6 70  2 min 
400 – 10  - 2,5 – 97,5 3,9 80 45secondes 
400 – 10 - 2,5 – 97,5 4,3 90 30 secondes 
400 – 25 15 2,5 – 97,5 4,3 90 30 secondes 
200 – 10 5 2,5 – 97,5 3,0 80  30 secondes 
200 – 5 - 2,5 – 97,5 1,6 90 15secondes 
* La demande énergique et le temps d’obtention d’une emulsion sont donnés par l’appareil 
ultrasonique. 
Tableau III.2 : Résultats du suivi des émulsions DMC et eau 
V eau - V DMC 
(mL) 
V DMC 
restant (mL)  
Ratio maximum  
(org – aq  %) 
Demande 
énergétique (KJ)  
Amplitude 
(%) 
Temps d’obtention 
d’une émulsion 
stable 
visuellement 
400 – 100 15  17,5 – 82,5  21.6 40 10 min 05s  
400 – 85 - 17,5 – 82,5 20.1 40 09 min 40s 
400 – 85  - 17,5 – 82,5 22.1 50 07 min 25s 
400 – 85  - 17,5 – 82,5 8.9 60 02 min 10s 
400 – 85  - 17,5 – 82,5 6.1 70 1 min 15s 
400 – 85 - 17,5 – 82,5 4.5 80  45 secondes 
400 – 85  - 17,5 – 82,5 3.5 90 30 secondes  
400 – 100 15   17,5 – 82,5 3.5 90  30 secondes 
200 - 50 7  17,5 – 82,5 1,8 90 15 secondes 
 
Selon les résultats du tableau III.1, obtenus pour les émulsions Tol-EtOH/eau, le ratio 
maximum de ces deux phases était de (2,5 – 97,5 %). En effet, quelque soit l’amplitude des 
ondes ultrasoniques, les temps d’exposition aux ultrasons et le volume de la phase aqueuse 
(eau), la proportion de la phase organique dispersée dans la phase continue restait toujours 
constante. Uniquement 2,5 % de Tol-EtOH en moyenne se disperse dans l’eau. Le même 
phénomène a été observé avec les émulsions créées par eau et DMC avec un ratio optimum de 
17,5 % en moyenne de la phase organique dans la phase aqueuse. 
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Concernant le temps d’obtention d’une émulsion, celui-ci diminuait au fur et à mesure que 
l’amplitude des ondes ultrasoniques augmentait. Que ce soit avec le  DMC ou le Tol-EtOH, 
l’émulsion a été créée en 30 secondes  pour une amplitude de 90 %. La demande énergétique 
quant à elle diminuait lorsque les temps d’exposition aux ultrasons diminuaient et que les 
amplitudes augmentaient. La production d’une émulsion, ayant un volume de 500 mL, par 
DMC/eau ou Tol-EtOH/eau consommait en moyenne une énergie de 3,9 KJ soit 0,0009 KWh, 
une quantité quasi- négligeable à cette échelle. 
Les émulsions créées dans le cadre de ce projet reposent sur le phénomène de cavitation 
ultrasonique. Celles-ci sont directement affectées par la pression acoustique (PA), avec PA = 
Asin2πft, générée lorsque l’onde sonore traverse le milieu qui dépend directement de 
l’amplitude (A) de l’onde sonore, la fréquence (f) des ultrasons et le temps (t).  En effet, plus 
l’amplitude et la fréquence sont élevées, plus le temps d’obtention de l’émulsion diminue [43].   
L’énergie consommée lors de la création des émulsions par ultrasons est reliée directement à 
l’intensité électrique (I) qui est définie comme l’énergie transmise par seconde et par mètre 
carré de liquide. Ainsi, plus les temps d’exposition aux ultrasons sont petits, moindre est 
l’énergie consommée [43, 70].  
 
Conclusions partielles 
Avec des fréquences de 20 KHz, une puissance de 500 Watt et une amplitude de 90 %, il est 
possible de créer des émulsions par ultrasons en 30 secondes uniquement avec une 
consommation énergétique négligeable de 0,0009 KWh. Ces émulsions sont composées d’une 
phase organique ayant une proportion de 17,5 % pour une émulsion DMC/eau, et de 2,5 %  
pour une émulsion Tol-EtOH/eau.  
Ainsi avec des extractions faites par un solvant sous forme d’une émulsion, il est possible de 
faire des économies en solvant organique allant jusqu’à 82,5 % pour le DMC et 97,5 % pour la 
mixture toluène-éthanol.  
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III.2.2. Suivi de la stabilité des émulsions  
La stabilité des émulsions créées est un paramètre important à prendre en considération. En 
effet, l’émulsion doit rester stable et homogène  lors de son utilisation comme solvant  pour les 
extractions des métabolites secondaires. Le suivi de la stabilité a été effectué par spectroscopie 
UV-VIS dans le temps. 
Matériels et méthodes  
L’évaluation de la stabilité des émulsions produites par DMC/eau ou Tol-EtOH/eau à été 
réalisée par spectroscopie UV-VIS.  
L’appareil utilisé était un spectromètre Varian Cary- 100 avec un balayage de 190 nm à 900 
nm avec des cellules photométriques en quartz.  
Le suivi dans le temps était fait en comparant l’émulsion avec le blanc qui est composé de la 
phase organique (DMC ou Tol-EtOH). L’émulsion est considérée comme non stable lorsqu’un 
changement de phase ou séparation des phases se produisent. Ce changement se traduit par 
l'apparition des absorptions caractéristiques du solvant organique dans le spectre UV-VIS  
Le suivi s’est fait durant 5 heures, soit 300 minutes, temps maximum que peut supporter le 
spectromètre UV-VIS utilisé. Les solvants provenaient d’Anachemea avec un grade ACS. Les 
émulsions testées ont été créées avec une amplitude de 90 % et une fréquence de 20 KHz en 
30 secondes.  
 
Résultats et discussion 
Le graphique suivant (Figure III.8) illustre les résultats obtenus pour le suivi dans le temps de 
la stabilité d’une émulsion DMC/eau.   
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Figure III.8 : Suivi de la stabilité par UV-VIS d'une émulsion DMC/eau 
 
Durant 5 heures (300 min) d’analyse et balayage de l’émulsion par spectromètre UV-VIS 
entre 190 nm et 400 nm, plage incluant le domaine d’absorbance du DMC pur (202 – 273nm),  
aucune absorbance de longueur n’a été enregistrée. Ces résultats ont démontré que durant au 
moins 5 heures aucun changement de phase ou séparation de l’émulsion ne s’est produit,  
aucune apparition de la phase organique (DMC) n’a été observée. En plus, visuellement les 
émulsions obtenues sont stables pendant des jours. 
Les mêmes résultats ont été observés pour les émulsions produites par Tol-EtOH/eau (les 
détails se trouvent  dans l’annexe D). 
Selon la théorie, les émulsions produites par ultrasons contrairement à celles créées par des 
techniques conventionnelles (agitation mécanique et homogénéisation), sont beaucoup plus 
stables. En effet, la qualité d’une émulsion et sa stabilité dépendent fortement de la taille des 
gouttelettes de la phase dispersée (phase organique). Par ailleurs, les ultrasons permettent, 
grâce au phénomène de cavitation ultrasonique, d’obtenir des diamètres de gouttes les plus 
petites possibles rendant ainsi l’émulsion très stable et homogène [11, 36]. À ce propos, des 
études menées par l’équipe du Pr C. Gourdon et al ont démontré qu’effectivement les 
émulsions (kérosène – eau) créées par ultrasons (à 20KHz et 130 Watt) étaient beaucoup plus 
202 – 273 nm 
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stables dans le temps que les émulsions produites par agitation mécanique à 10 000 rpm et 170 
W [11].   
 
De plus, les émulsions produites par ultrasons sont stables sans nécessité l’ajout de surfactants 
qui assurent une stabilité électrique et empêchent la rupture de l’émulsion en prévenant la 
répulsion entre les gouttes de la phase organique. Les émulsions produites par ultrasons sont 
stabilisées par effet électrostatique crée lors de la sonification. En effet, la charge sur les 
particules d'émulsion à ultrasons pourrait résulter de l'une des deux sources: la production ou 
la création de charge lors  la cavitation acoustique, ou par l'adsorption préférentielle du H30
+ 
ou ions OH- (qui sont toujours présents dans l'eau) à la l'interface huile-eau [64].  
 
Conclusions partielles  
Les émulsions produites par cavitation ultrasonique à hautes fréquences (20 KHz) en 30 
secondes, sans aucun ajout de surfactants, sont stables dans le temps. Celles-ci restent 
homogènes pendant plus de 5 heures. Leur utilisation comme solvant lors de l’extraction de 
principes actifs de la biomasse est appropriée.   
 
Partie III.3 : Extraction par ultrasons 
Les extractions de principes actifs et métabolites secondaire issus du Salix Miyabeana par 
ultrasons sont le cœur de ce projet de recherche. Cette nouvelle technique d’extraction a été 
utilisée afin de permettre la réduction des temps d’extraction, la consommation de solvant et 
de l’énergie, d’augmenter les rendements d’extraction et de préserver les molécules 
thermolabiles. 
Afin de répondre à ces objectifs, quelques paramètres ont été étudiés lors des extractions par 
ultrasons, à savoir : 
 Le temps d’extraction ; 
 L’amplitude des ondes acoustiques ; 
 Le ratio solvant/biomasse. 
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L’étude de ces paramètres a permis de connaitre les conditions optimales à utiliser lors des 
extractions par ultrasons et émulsions.  
 
III.3.1. Suivi de l’amplitude ultrasonique ainsi que du temps d’extraction 
lors des extractions par ultrasons  
 
Dans cette partie un suivi de l’effet de l’amplitude des ondes  acoustiques  ainsi que les temps 
d’extractions par ultrasons sur les rendements ont été évalués. 
Matériels et méthodes 
Biomasse et réactifs 
La biomasse utilisée provenait de copeaux de Salix miyabeana âgés de 2 ans, récoltés en 2010 
et 2011 à St-Roch-de-l’Achigan sur le bord du rang Ruisseau-des-Anges-Sud t.  La biomasse a 
été broyée puis tamisée pour avoir une taille homogène de 225 - 450 µm.   
Les solvants utilisés provenaient d’Anachemea avec un grade ACS. 
 
Protocole expérimental du suivi des extractions par ultrasons 
Les extractions par ultrasons, ont été faites avec une sonde Cole Parmer de 20 KHz et 500 
Watt, le tout dans un bécher de 500 mL en pyrex avec 200 mL de solvant (DMC) et 5 g de 
Salix miyabeana broyé. La biomasse après extraction a été récupérée par filtration dans des 
creusets en verre puis séchée au moins 24 heures au four à 105 °C. Les paramètres étudiés 
pour le suivi des rendements d’extractions variaient de la façon suivante :  
 Temps d’extraction : de 5 minutes à une 1 heure d’extraction ; soit 5 min, 10, 20, 30, 40, 
50 puis 1 heure d’extraction par ultrasons. 
 % Amplitude du sonificateur : 40%, 60%, 80% et 90%. 
La température de la sonde a été fixée entre 25 et 35 °C. La sonde ultrasonique était  à 1 – 2 
cm d’immersion. L’humidité est mesurée en amont de chaque extraction. Chaque cas 
expérimental a été refait deux fois.  
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Résultats et discussion 
Le graphique suivant (Figure III.9) illustre les résultats obtenus pour le suivi et l’évaluation de 
l’effet du temps et l’amplitude des ondes ultrasoniques sur les rendements d’extractions par 
ultrasons. Le détail de ces résultats se trouve dans l’annexe E.  
 
Figure III.9 : Suivi de l'effet de l'amplitude des ultrasons en fonction du temps d'extraction 
 
À en juger par ces résultats, les extractions par ultrasons à 90 % d’amplitude donnent des 
rendements plus grands, de l’ordre de 3,3%, par comparaison avec ceux obtenus à des 
amplitudes inférieures à 90 % (40, 60 et 80 %) qui ne dépassaient pas 2,0 % de rendements 
d’extraction en base sèche.  
De plus, après 30 minutes d’extraction, les rendements atteignent un seuil maximal qui est de 
l’ordre de 3,3 % en moyenne. Au bout de ce temps, il n’est plus nécessaire de continuer les 
extractions.  
D’ailleurs l’analyse statistique ANOVA (Annexe E) faite sur ces expériences, a démontré la 
présence d’une différence significative au niveau des amplitudes des ondes ultrasoniques sur 
les rendements d’extraction (Column factor avec un Pvalue < 0,0001) mais aussi sur les temps 
d’extraction (Row factor avec un Pvalue de 0,0034).  
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La technique d’extraction par ultrasons repose sur le phénomène de cavitation engendré par 
les pressions acoustiques. En effet, lorsque des ultrasons se propagent à travers un liquide, les 
oscillations des molécules provoquent la formation de zones de compression et de dépression. 
Ces variations de pression créent une pression acoustique. Une fois que la pression du milieu 
(pression acoustique + pression hydrostatique) descend en bas de la pression de vapeur du 
liquide, un jet de bulles se crée (bulles de cavitation) et celles-ci implosent violement à la 
surface de la membrane végétale augmentant ainsi le transfert de matière mais aussi la 
cinétique de l’extraction. Dans ce cas, le phénomène de cavitation est favorisé lorsque la 
pression acoustique est élevée [70].  
La pression acoustique (PA) est directement reliée à l’amplitude des ondes ultrasoniques et leur 
intensité, selon les équations 1 et 2 :    
PA = Asin2πft  (eq 1) 
I = 
  
  
 (eq 2) 
avec A l’amplitude des ondes ultrasoniques (m), f (Hz) la fréquence, t (seconde) le temps 
d’exposition aux ultrasons, I l’intensité des ultrasons (kg.s-3), ρ (kg.m-3) la densité du milieu et 
c (m.s-1) la vélocité du son dans le milieu.  
Selon ces équations, il y a une relation directe entre l’intensité des ultrasons,  l’amplitude  des 
ondes sonores et la pression acoustique. De ce fait, plus l’amplitude des ondes acoustiques est  
grande, plus l’intensité des ultrasons sera élevée, plus facilement la cavitation pourra se faire 
et meilleure sera la cinétique de l’extraction par ultrasons [70]. Ainsi les extractions faites à 
une amplitude de 90 %  étaient beaucoup plus efficaces que celles faites à 40, 60 ou 80 % avec 
des rendements d’extraction en moyenne de 3,3% obtenus en 30 minutes seulement. 
Concernant les temps d’extraction, il est clair que les extractions par ultrasons permettent une 
accélération significative de la cinétique de la réaction et une diminution des temps 
d’opération de plusieurs heures à quelques minutes [26, 61]. Effet, comparées aux extractions 
faites par Soxhlet sur le Salix miyabeana (Partie 1;  paragraphe 1), les extractions par ultrasons 
avec le DMC nécessitent 6 fois moins de temps (3 heures versus 30 minutes).  
 
D’ailleurs, plusieurs études ont été faites pour souligner les avantages reliés à l’utilisation des 
ultrasons pour les extractions, notamment sur le gain en termes de temps d’opération. En effet, 
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une étude portée sur l’extraction de la vanilline à partir de gousses de vanille a démontré que 
l’extraction par ultrasons, à 22,4 KHz et 240 Watt, permettait un gain de temps de 8 fois (1 
heure versus 8 heures) par comparaison avec les extractions faites par Soxhlet [41]. Une autre 
étude conduite sur les extractions de molécules bioactives (coumarine) à partir Melilotus 
officinalis (L.) a prouvé que les ultrasons ont accéléré la cinétique de la réaction de 8 fois 
comparés aux extractions par Soxhlet [54].  
 
Conclusions partielles 
La variation de pression dans le milieu réactionnel et le phénomène de cavitation, engendrés 
par la pression acoustique générée lors de passage des ondes ultrasoniques à une fréquence de 
20 KHz, une puissance de 500 watt et une amplitude de 90 %, ont permis d’accélérer la 
cinétique des extractions des métabolites secondaires à partir du Salix miyabeana  et de réduire 
les temps d’extraction d’un facteur de 6.   
 
III.3.2. Effet du ratio solvant/biomasse sur les extractions par ultrasons 
Comme dans le cadre des extractions faites selon la norme ASTM  D1107-56 en employant 
l’appareil Soxhlet, un suivi du ratio solvant/biomasse a été effectué afin d’évaluer son effet sur 
les rendements d’extractions par ultrasons dans la section suivante.   
 
Protocole expérimental du suivi des extractions par ultrasons 
Les extractions par ultrasons pour le suivi du paramètre solvant/biomasse ont été effectuées 
dans un bécher en Pyrex avec 5 g de biomasse (copeaux de saule miyabeana) broyée et 
tamisée (225 – 450 µm). Les extractions ont été réalisées avec une sonde ultrasonique Cole 
Parmer à 500 Watt et 20 KHz durant 30 minutes avec une amplitude de 90 % (paramètres 
optimaux résultant du suivi de l’amplitude et le temps sur les extractions par ultrasons) et une 
température entre 25 et 35 °C. Les ratios solvant/biomasse étudiés dans cette partie variaient 
comme suit : 10 (5 g de biomasse pour 50 mL de solvant), 15, 20, 25 et 30.  
A la fin de l’extraction la biomasse a été récupérée par filtration dans des creusets en verre, 
puis séchée au moins 24 heures au four à 105 °C pour le calcul des rendements d’extraction en 
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base sèche. La sonde ultrasonique était à 1 cm d’immersion. L’humidité est mesurée en amont 
de chaque extraction. Chaque cas expérimental a été refait deux fois.  
 
Résultats et discussion  
La figure III.9, ici bas, regroupe les résultats obtenus pour l’évaluation du paramètre ratio 
solvant/biomasse sur les extractions par sonde ultrasonique avec le DMC comme solvant 
extracteur. Pour plus de détails concernant ces résultats voir l’annexe F.  
 
Figure III.9 : Évaluation de l'effet du ratio solvant/biomasse sur les extractions par ultrasons 
 
Contrairement aux extractions ASTM par Soxhlet où la variation du  ratio solvant/biomasse 
n’avait aucun effet sur les rendements, les extractions par ultrasons par contre dépendent de 
celui-ci. En effet, au fur et à mesure que ce ratio augmentait les rendements diminuaient. 
L’efficacité de ce paramètre est à son optimum pour un ratio solvant/biomasse de 10 :1.  De 
plus, les extractions par ultrasons avec un ratio solvant/biomasse de 10, une durée de 30 
minutes et une amplitude de 90 % ont permis de réaliser aussi des gains au niveau des 
rendements, jusqu’à 16 % (3,1 % versus 2,5 %), par rapport aux extractions faites par Soxhlet.    
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A priori, l’impact des ratios sur l’efficacité des extractions solide-liquide devrait être l’inverse 
ou nul. En général, le transfert de matière lors de ce genre d’opérations (extraction solide-
liquide) est favorisé par la présence de grandes quantités de solvants, soit un grand ratio 
solvant/biomasse et non le contraire. Cependant, pour les extractions par ultrasons un autre 
paramètre, soit le champ d’action et la distance critique de la propagation des ondes 
ultrasoniques dans le milieu liquide, entre en jeu et peut donc limiter l’effet du ratio et 
l’efficacité de l’extraction. En effet, un grand ratio solvant/biomasse équivaut à une grande 
distance séparant la biomasse du champ d’action des ultrasons [67].  
D’ailleurs, des extractions par ultrasons (sonde entre 21 – 25 KHz et 950 Watt) faites sur les 
écorces d’agrumes ont donné des résultats semblables aux niveaux de l’évaluation du 
paramètre ratio solvant/biomasse; avec une diminution de rendement en moyenne de 7,5 % à 
5,5 % lorsque les ratios augmentaient de 30 :3 (10) à 30 :1 (30). Le ratio solvant/biomasse 
optimum pour ces extractions était de 10 aussi [75]. Les mêmes résultats ont été observés pour 
des extractions par ultrasons conduites sur la biomasse Forsythia suspensa,  où le ratio 
optimum était de 10 et que l’efficacité de l’extraction diminuait pour des ratios supérieurs à 
15 :1 [85]. 
Conclusions partielles  
Le ratio solvant/biomasse lors des extractions par ultrasons est un facteur qui peut limiter 
l’efficacité de ces extractions. En effet, plus le ratio est grand moins les rendements sont 
élevés, le ratio optimum dans ce cas est de 10.   
Pour des extractions par ultrasons durant 30 minutes à 20 KHz, avec une amplitude de 90  %  
et un ratio solvant/biomasse de 10, les extractions par ultrasons se sont avérées beaucoup plus 
efficaces que les extractions par Soxhlet.   
 
Partie III.4 : Extractions par émulsions et ultrasons  
Toutes les expériences conduites précédemment dans ce projet ont mené au développement 
d’une nouvelle technique d’extraction, moyennant les émulsions DMC-eau comme solvant et 
les ultrasons comme procédure d’extraction. Cette technique a été choisie et développée pour 
palier aux problématiques reliées au prétraitement de la biomasse pour la production d’éthanol 
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cellulosique et l’extraction de métabolites secondaires issus de cultures énergétiques à 
croissance rapide.  
Dans les parties précédentes de ce projet, il a été prouvé qu’il est possible d’obtenir des 
émulsions stables et homogènes par ultrasons, en 30 secondes, composées de 17,5 % d’un 
solvant vert (DMC) et 82,5 % d’eau, et d’accélérer la cinétique des extractions ainsi 
qu’augmenter leur efficacité en utilisant les ultrasons. Dans cette partie, ces émulsions 
ultrasoniques ont été utilisées comme solvant extracteur combinée aux ultrasons pour effectuer 
le prétraitement de la biomasse et isoler les molécules bioactives issues du Salix miyabeana.   
 
III.4.1. Extraction par émulsion et ultrasons sur le Salix miyabeana  
Dans cette partie des extractions ont été effectuées par une technique, qui combinait  les 
émulsions DMC-eau et les ultrasons (DEUS), sur la biomasse Salix miyabeana afin d’évaluer 
son applicabilité et son efficacité.    
 
Matériels et méthodes  
Les extractions ont été faites avec une sonde ultrasonique Cole Parmer à une fréquence de 20 
KHz, une puissance de 500 Watt, une amplitude de 90 % et avec 20 g biomasse provenant de 
copeaux de Salix miyabeana, âgés de deux ans, broyés et tamisés entre 225 – 450 µm et 
récoltés en 2011 à St-Roch-de-l’Achigan. Un volume de 200 ml de solvant extracteur, soit un 
ratio solvant/biomasse de 10 :1, a été employé sous forme d’une émulsion composée de 17,5 
% de DMC et 82,5 % d’eau. L’emulsion DMC-eau est produite lors des extractions par 
ultrasons, aux mêmes conditions opératoires. Avant chaque extraction une mesure de 
l’humidité de la biomasse a été effectuée. Une fois l’extraction finie, la biomasse exempte 
d’extraits à été récupérée par filtration puis séchée dans un four à 105 °C  durant 24 heures au 
moins. Chaque cas a été répété 3 fois au moins.  
Des tests par la technique d’extraction DEUS durant 30 minutes et 1 heure ont été réalisés. 
Une comparaison de ces résultats d’extraction avec les tests d’extractions batch (DMC puis 
eau durant 6 heures) selon la norme ASTM D1107-56 a été effectuée. Un test de contrôle 
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d’extraction par ultrasons en batch,  durant une heure, DMC puis eau (30 minutes chaque) à 
été fait afin d’évaluer l’efficacité de la procédure d’extraction DEUS.   
 
Résultats et discussion  
La figure qui suit (Figure III.10) illustre les résultats des tests d’extraction DEUS comparés 
aux extractions batch ASTM et aux extractions par ultrasons (résultats détaillés à l’annexe G). 
 
Figure III.10 : Comparaison entre les extractions par émulsions et ultrasons (DEUS) avec les 
extractions avec Soxhlet (ASTM) et par ultrasons (US). 
 
Ces résultats ont démontré que les extractions DEUS durant 1 heure sont beaucoup plus 
efficaces que les extractions DEUS durant 30 minutes et les extractions par ultrasons en batch 
mais surtout plus efficaces que les extractions selon les normes ASTM D1107-56 avec 
l’appareil Soxhlet. En effet, l’extraction DEUS durant 1 heure permettait d’obtenir des 
rendements beaucoup plus élevés que les extractions par Soxhlet (9,5 % contre 6,9 %) avec un 
gain de rendement de l’ordre de 25 %, de réduire les temps associés à ces opération de 6 
heures à 1 heure, et diminuer la consommation de solvant organique (DMC) de 82,5 %. 
D’ailleurs, une analyse statique ANOVA  a démontré qu’il y a une différence significative (P 
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value = 0.0031) entre les rendements d’extraction des deux techniques employées (voir 
l’annexe G pour plus de détails).   
En plus, le test de contrôle en batch US a démontré qu’il n’y a aucune perte de rendements 
engendrée par l’utilisation d’un solvant sous forme d’émulsion pour l’extraction au lieu de 
l’effectuer par alternance de solvant organique puis aqueux (batch). Bien au contraire, 
l’extraction par émulsions et ultrasons semble plus efficace avec une augmentation de 
rendement de l’ordre de 14 % environ. Ce gain de rendement peut être attribué au fait que la 
biomasse était en contact de façon continue avec les deux solvants (DMC et eau) durant 1 
heure, contrairement aux extractions US en batch où la biomasse était exposée pendant 30 
minutes au DMC puis pendant 30 minutes à l’eau.  
Il est à noter aussi que la diminution des temps reliés aux extractions a engendré une 
diminution de l’énergie consommée associée à ces opérations. À ce propos, les extractions par 
Soxhlet qui ont une durée de 6 heures, nécessitent une énergie de chauffe mais aussi de 
refroidissement tout au long de cette procédure; soit une consommation de 4,7 KWh (chauffe : 
200 Watt  et refroidissement: 580 Watt  durant 6 heures). Par contre, les ultrasons nécessitent 
uniquement 0,7 KWh. De ce fait, avec les extractions par émulsions et ultrasons une économie 
d’énergie de 7 fois à été réalisée.  
Industriellement les émulsions ont plusieurs applications, elles sont utilisées dans le domaine 
alimentaire ou cosmétique (produits laitiers, sauces, produits de soin pour le corps, 
maquillages, shampoings, crèmes, etc.). Elles ont des applications dans le domaine de la 
construction (émulsions de bitume dans les techniques de construction de routes) [25, 37]. Des 
émulsions liquides membranes (ELM) ont été utilisées pour l’extraction (liquide-liquide) de 
métaux tels que le chrome, l’uranium ou le zinc dans des milieux aqueux [32, 63, 65]. La 
plupart des ces émulsions nécessitent l’ajout d’un surfactant pour maintenir leur stabilité. Par 
contre, les émulsions créées dans le cadre de ce projet, non seulement étaient stables et 
homogènes sans l’ajout d’agent émulsifiant, mais de plus elles ont été utilisées pour une 
première fois, à notre connaissance, comme solvant pour l’extraction de métabolites 
secondaires à partir de cultures énergétiques à croissance rapide.  
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Conclusions partielles  
Ainsi, les extractions effectuées en continu par émulsions DMC-eau et ultrasons durant 1 
heure ont permis de faire des gains de rendement allant jusqu’à 25 %, par comparaison aux 
rendements obtenus avec les techniques conventionnelles, de réduire le temps d’extraction de 6 
fois, de diminuer la consommation énergétique de 7 fois et faire une économie de 82,5 %  de 
solvant organique. 
 
III.4.2. Extraction par émulsions et ultrasons sur d’autres biomasses 
Afin de généraliser et évaluer l’efficacité de cette technique d’extraction par émulsions et 
ultrasons, d’autres tests d’extractions ont été effectués sur d’autres biomasses. 
 
Matériels et méthodes 
Les biomasses utilisées sont : triticale, érable et panic (plante herbacée), toutes broyées et 
tamisées à 225 – 450 µm en de différentes provenances. Les extractions ont été faites par la 
technique DEUS durant 1 heure de temps avec une sonde ultrasonique à une fréquence de 20 
KHz, une puissance de 500 Watt et une amplitude de 90 % en utilisant 20 g de biomasse et 
200 mL de solvant sous forme d’émulsion DMC-eau  (17,5 – 82,5 %). Les biomasses 
exemptes d’extraits sont récupérées par filtration et séchées au four à 105 °C pour le calcul de 
rendement en base sèche. Les résultats obtenus ont été comparés avec les tests d’extractions 
effectués avec la norme ASTM D1107-56 de prétraitement de biomasse. Chaque cas 
expérimental a été répété 3 fois. La température a été  fixée entre 25 et 35 °C et la sonde était à 
1 – 2 cm d’immersion. 
Résultats et discussion 
Le graphique qui suit (Figure III.11) regroupe les résultats obtenus pour les extractions DEUS 
durant 1 heure sur différentes biomasses (Triticale, panic et érable) en les comparants avec la 
procédure d’extraction selon la norme ASTM D1107-56 de prétraitement de la biomasse et 
d’isolation de métabolites secondaires. Ces résultats représentent une moyenne sur trois 
réplicats avec l’écart type. Les détails relatifs à ces expériences se trouvent dans l’annexe H.  
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Figure 1 : Comparaison entre les extractions par émulsions et ultrasons (DEUS) avec les 
extractions avec Soxhlet (ASTM) sur différentes biomasses 
 
D’âpres ces résultats, les extractions DEUS semblent plus efficaces que ceux par ASTM. En 
effet, une augmentation de rendement a été enregistrée pour les trois biomasses utilisées. Ce 
gain s’élevait à 4,9 % pour le triticale, 28,9 % pour l’érable et 37,5 % pour le panic.    
Il est à rappeler que les extractions par DEUS se sont déroulées durant une heure 
contrairement aux extractions par ASTM qui ont duré 10 heures. Ainsi, avec cette technique 
non seulement, il a été possible de faire des gains de rendements mais aussi de faire une 
économie de temps et d’énergie considérables.   
 
Conclusions partielles 
La tendance semble se poursuivre sur d’autres biomasses, avec cette technique d’extraction 
qui combine l’utilisation d’un solvant sous forme d’une émulsion et les ultrasons pour les 
extractions. Cependant, il faut faire plus de tests sur une plus large gamme de biomasses et de 
plantes pour pouvoir généraliser cette technique.  
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Partie III.5: Analyses par chromatographie en phase gazeuse des 
extraits issus du Salix miyabeana 
L’objectif de cette partie est non seulement d’analyser le contenu en composés organiques 
volatils (COV) des extraits obtenus par la procédure d’extraction par ultrasons et par Soxhlet, 
mais aussi de vérifier l’hypothèse de la conservation des molécules thermolabiles lors 
d’extraction par ultrasons et confirmer la potentiel de substitution du solvant toluène-éthanol 
(solvant de référence selon les normes ASMT) par le DMC. 
 
III.5.1. Identification GC-MS des COV présents dans les extraits de saule 
Dans un premier temps, une identification par GC-MS de quelques molécules organiques 
volatiles présentes dans les extraits du Salix miyabeana SX67 a été effectuée pour avoir une 
idée de leur composition. Il est à noter que seuls les extraits par ultrasons ou par Soxhlet 
utilisant un solvant organique ont été analysés avec le GC-MS. Les extraits obtenus par la 
technique d’extraction DEUS ne seront pas analysés par GC-MS, étant donné leur forte teneur 
en eau (82,5% volumique). 
 
Matériels et méthodes  
Dans la partie suivante, les extraits de Salix miyabeana obtenus soit par la norme ASTM 
D1107-56 ou par ultrasons (US) avec du DMC ou du Tol-EtOH, comme solvant organique 
d’extraction, ont été analysés. Les conditions expérimentales d’obtention de ces extraits sont 
les suivantes :  
 20 g de biomasse broyée et tamisée (225 -450 µm) avec 200 mL de solvant ; soit un ratio  
solvant/biomasse de 10 :1 avec 3 réplicats.  
 30 minutes de temps d’extraction par US et 3 heures par ASTM. 
La concentrations des extraits de saule obtenus ont été amenés à 30 g/L, après évaporation et 
dilution dans le solvant extracteur approprié, avant leur analyse par GC-MS avec une injection 
automatique de 4 µL par le biais d’une seringue de 10 µL. 
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La séparation chromatographique a été faite sur un GC-MC de marque Hewlett-Packard séries 
5890 (Agilent Technologies) couplé avec un détecteur MS 5973 Agilent utilisant une colonne 
capillaire HP–5MS (30 m x 0.2 5mm i.d. ,0.25 µm épaisseur du film). 
La montée de température dans le four a été programmée comme suit :   T0 = 45 °C retenue 
durant 5 minutes ; une rampe de 8 °C/min jusqu'à 230 °C retenue durant 10 minutes pour le 
DMC et jusqu’à 250 °C pour le Tol-EtOH.  
La température de l’injecteur et du détecteur étaient de 250 °C et 230 °C respectivement.  Le 
gaz vecteur est l’hélium avec un débit de 1.6 ml/min.  
Le spectromètre de masse a été opéré à 70eV avec un temps de  balayage de 1 seconde. Les 
données obtenues sont analysées et identifiées en utilisant la bibliothèque NIST 2002. 
Le pourcentage des composés a été calculé par la méthode de normalisation des surfaces des 
pics; % C(i) = 
        
          
 .  
Seuls les composés chimiques volatils avec un indice de correspondance de 90% ou plus ont 
été pris en considération.   
 
Résultats et discussion 
Le tableau ci-dessous (Tableau III.3) englobe les résultats de l’analyse chromatographie en 
phase gazeuse des extraits de saule obtenus soit par la technique d’extraction avec le Soxhlet 
ou par ultrasons moyennant le DMC ou le toluène-éthanol comme solvant organique pour 
l’extraction. Plusieurs composés organiques appartenant à différentes familles chimiques ont 
été détectés lors de cette analyse (Figure III.13). Cependant, leur nombre est limité, ceci peut 
être attribué à la limite de détection du GC-MS utilisé. En effet, il a fallu concentrer à 30 g/L 
tous les extraits analysés et injecter des  échantillons avec un volume de 4 µl. 
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Tableau III.3 : Teneur moyenne (pourcentage) des composés organiques volatils identifiés par 
analyses GC-MS dans le Salix miyabeana 
Composés Tr (min) ± 
0.001 
% composé 
DMC 
% composé 
Tol-EtOH 
ASTM US ASTM US 
1,3-Dioxolane, 2-éthyle-4-
méthyle- 
4.1 
 
1,1 
 
0,3 
 
- - 
Méthyle allyle éther 4.7 12,0 2,5 - - 
Héxanal 4.5 - 0,6 - - 
2-Pentenal, 2-methyl-    5.4 2,3 0,6 - - 
Pyrocatéchol 15.0 _ 0,4 - - 
Alcool salicylique  16.5 1,2 0,9 1,2 0,6 
2-Penten-1-ol, (E)- 18.1 - 0,7 - - 
 (4′-Hydroxyacetophenone) 19.7 3,2 1,4 1,3 - 
2(1H)-Pyridinone, 1,4,6-
trimethyl- 
24.4 - 0,6 - - 
Acide undécanoique 
 
26.1 - 0,9 -  
Acide palmitique  27.4 16,9    12,7 20,0 
Di-(2-ethylhexyl) phthalate   29.1 - - 10,0 6,8 
Acide cis,cis- linoléique  30.0 25,6 33,3 21,2 18,4 
Acide oléique  30.2 34,6 38,6 28,4 24,3 
Acide stéarique  30.5 - 2,07 - 1,2 
 
 
Figure 2: Chromatogramme GC-MS  de l'analyse sur l’extrait de saule par DMC et ultrasons. 
De 1 à 9, produits présents dans l’extrait de saule DMC et US : Hexanal, pyrocatéchol, saligénine, 
hydroxyacétophénone, acide undécanoique, acide palmitique, acide linoléique, acide oléique, et l’acide stéarique. 
Les spectres GC-MS des autres types d’extraits de saules (extraits Tol-EtOH par Soxhlet et 
US, extraits DMC par Soxhlet) se trouvent dans l’annexe I. 
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Un total de 8 et 13 composés ont été retrouvés dans les extraits DMC par ASTM et US 
respectivement, représentant 94,5 % et 83,3 % des composés identifiés.  Un nombre de 6 
composés, représentant un total de 74,8% et 70,8 %, ont été identifiés dans les extraits Tol-
EtOH par ASTM et US, respectivement.  
Parmi ces composés, il y a des aldéhydes comme l’hexanal, quelques alcools tels le 
pyrocatéchol et l’alcool salicylique (saligénine) souvent présent dans les extraits de saule et 
issu de la décomposition de la salicine [52, 86]. Un grand pourcentage allant jusqu’à  77,1 %  
d’acides gras, tels que les acides palmitique, linoléique, oléique et stéarique, ont été retrouvés 
dans tous ces extraits. Ces acides sont fortement présents dans les extraits d’écorces et tiges de 
saules. D’ailleurs, les acides gras majoritaires retrouvés dans dix clones de Salix viminalis 
étaient : l’acide palmitique (15.4 – 21.1 %), linoléique (33.2 – 54.6 %), linolénique (23.8 – 
39.2 %), oléique (1.6 – 6.0 %) et stéarique (1.0 – 3.1 %) [38].  
Il est à noter aussi que ces résultats d’analyses chromatographiques préliminaires aux mêmes 
conditions et contraintes suggèrent, de prime abord, que les extraits par ultrasons sont plus 
riches en COV que les extraits par Soxhlet, mais aussi que les extraits par DMC contiennent 
plus de COV que ceux obtenus par Tol-EtOH. Ces résultats concordent à priori avec les 
suppositions émises concernant le potentiel de substituions de solvant Tol-EtOH par le DMC 
et la conservation des molécules thermolabiles.  
Conclusions partielles  
Les analyses préliminaires GC-MS réalisées sur les extraits de saule obtenus par ultrasons ou 
par Soxhlet avec le DMC ou Tol-EtOH ont démontré, à un certain point, que les extraits par 
ultrasons étaient beaucoup plus riches en composés organiques volatiles que les extraits 
ASTM, et qu’il est judicieux de substituer le mélange Tol-EtOH par du DMC, un solvant vert 
respectueux de l’environnement. Cependant, une analyse GC-FID approfondie avec un 
étalonnage des produits détectés, serait beaucoup plus appropriée pour confirmer ces résultats. 
Une analyse LC-MS ou HPLC des composés non volatils et polaires (polyphénols) présents 
dans les extraits de saule, pourrait aussi expliquer l’augmentation des rendements d’extraction 
observés pour les extraits par ultrasons. D’ailleurs, les ultrasons ont un effet positif sur les 
rendements d’extraction des composés phénoliques [51].    
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III.5.2. Quantification par GC-FID de quelques molécules bioactives 
présentes dans les extraits de saule  
Pour une plus grande précision et fiabilité concernant les résultats d’analyses GC-MS 
préliminaires obtenus, une quantification de certains composés organiques, présents dans les 
extraits de saule, a été effectuée.  
Matériels et méthodes 
La quantification des composés chimiques préalablement identifiés a été faite par GC-FID 
avec la même programmation que le GC-MS et selon les mêmes paramètres.  
Les produits analysés sont : l’hexanal, le pyrocatechol, l’alcool salicylique, 
l’hydroxyacetophenone, l’acide undecanoique, l’acide palmitique et l’acide stéarique. Tous 
ces produits provenaient de Sigma-Aldrich avec une pureté supérieure ou égale à 99 %.  
Les courbes de calibration ont été construites avec 5 dilutions pour chaque produit, comme 
suit :  
- Hexanal : 400– 200 – 100 – 50 – 25 ppm.  
- Pyrocatéchol : 436 – 218 – 109 – 54,5 – 27,25 ppm.  
- Alcool salicylique : 400– 200 – 100 – 50 – 25 ppm. 
- Hydroxyacétophénone : 425 – 212 – 106 – 53 – 26,5 ppm. 
- Acide undécanoïque : 436 – 218 – 109 – 54,5 – 27,25 ppm. 
- Acide palmitique : 3000 – 1500 – 750 – 375 – 187,5 ppm.  
- Acide stéarique : 364 – 182 – 91 – 45,5 – 22,75 ppm. 
Toutes les courbes de calibration avaient un R2 supérieur à 0,999 (voir l’annexe J).  
Les extraits chimiques analysés étaient concentrés à 30 g/l, et sont obtenus soit par extractions 
par ultrasons ou par extractions ASTM D1107-56 avec le DMC ou le Tol-EtOH avec 20 g de 
biomasse et 200 mL de solvant.  
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Résultats et discussion 
Les résultats de l’analyse par GC-FID sont regroupés dans le tableau ci-dessous (Tableau 
III.4)  
 
Tableau III.4 : Résultats de la quantification par GC-FID des composés présents dans les 
extraits de saule obtenus par ultrasons ou par Soxlhet avec le DMC et le Tol-EtOH 
 
Composés 
Tr (min) DMC [ppm] Tol-EtOH [ppm] 
   ASTM            US     ASTM                 US 
Hexanal 6.13 10.50 28.38 - - 
Pyrocatéchol  16.47 49.77 56.73 21.31 22.04 
Alcool salicylique 18.00 75.01 89.93 51.02 31.83 
Hydroxyacétophénone 21.26 65.45 69.26 50.41 46.87 
Acide Undécanoique 21.62 8.67 9.20 14.49 12.69 
Acide Palmitique 29.15 506.75 860.9 478,69 1028.58 
Acide  Stéarique  31.76 59.85 122.2 87.06 208.74 
 
D’après ces résultats, les extraits par ultrasons DMC et Tol-EtOH sont beaucoup plus 
concentrés en molécules bioactives que ceux en ASTM. Encore une fois, les extractions par 
ultrasons s’avèrent avantageuses. Il est possible d’avoir des quantités de molécules volatiles et 
thermolabiles plus élevées, jusqu’à deux fois plus (pour l’acide palmitique et stéarique).  
Il a été  aussi observé que les extraits par DMC contenaient autant de COV que les extraits par 
Tol-EtOH surtout pour l’hexanal le pyrocatechol, l’alcool salicylique et 
l’hydroxyacétophénone. Par contre, une perte variant entre 3,43 % et 16,23 % a été enregistrée 
au niveau des acides gras pour les extraits obtenus par DMC. Cependant, cette perte peut être 
considérée comme peu significative. 
 
Conclusions partielles 
Ces résultats d’analyses par GC-FID viennent appuyer ceux rapportés par GC-MS. En effet, 
les extraits par ultrasons semblent plus concentrés en COV que les extraits pas Soxhlet, dû à 
une moindre dégradation des molécules. D’autre part, l’utilisation du DMC comme solvant 
paraît tout à fait appropriée pour l’extraction de métabolites secondaires issus du Salix 
miyabeana.  
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Partie III.6 : Analyse technico-économique du projet  
III.6.1.  Introduction 
 
Cette analyse technico-économique a pour objectif d’évaluer la faisabilité et la rentabilité 
d’une unité de prétraitement de métabolites secondaires issus de cultures énergétiques à 
croissance rapide.  Cette unité d’extraction fonctionne par ultrasons et émulsions avec les 
paramètres d’extraction optimaux, selon les résultats des différents suivis obtenus 
préalablement. Une comparaison avec une unité d’extraction classique, fonctionnant par 
macération à haute température, a été faite pour ressortir les avantages économiques liés à 
l’utilisation d’une unité extraction par ultrasons et émulsions. 
 
L’étude de rentabilité économique consiste à établir le bilan recettes-dépenses de l’installation 
d’extraction de molécules bioactives. Les recettes sont issues de la vente des extraits 
chimiques. Les dépenses, quant à elles, proviennent des charges fixes et variables, les coûts 
d’opérations, et le financement (emprunts). Cette analyse a été faite sur une période de 5ans. 
 
III.6.2. Étude économique du projet 
 
Détails des options 
L’option A consiste en un prétraitement de la biomasse par macération à haute température 
dans une cuve de 1000 L muni d’un dispositif de chauffage ayant une puissance de 40 kW 
[56]. Cette unité opère avec un débit de solvant organique et aqueux de 1000 L par jour 
chacun, et traite 100 Kg de biomasse (soit un ratio solvant/biomasse de 10), d’un seul coup, 
tout au long de la journée. Les coûts reliés à ce type d’installation est de 24 100 $ [56]. 
 
L’option B, propose d’opérer avec un réacteur ultrasonique avec 230 L de solvant sous forme 
d’émulsion DMC-eau et 23 kg de biomasse par heure. Le réacteur choisi est un bain 
ultrasonique de 230 L muni de deux sondes, fonctionnant avec une fréquence de 40 KHz et 
une puissance de 9,2 kW [16].  Avec cette option il est possible de reproduire l’extraction 
jusqu’à 6 fois par jour. D’ailleurs, l’usine traite au total l’équivalent par jour de 1380 L de 
solvant et 138 kg de biomasse. Cependant, cette option est plus coûteuse, son investissement 
est de 40 000 $. Il est à noter que la compagnie ne dispose pas de réacteurs utrasoniques à 200 
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L pour pouvoir traiter 100 kg de biomasse par jour et avoir une même base de comparaison 
(débit massique de biomasse traitée par jour). Dans ce cas, la base de comparaison est le 
nombre de jour d’opération par an, qui est de 253 jours.  
Les coûts des investissements reliés aux deux options sont résumés dans le tableau III.5. Le 
détail se trouve dans l’annexe K. 
Tableau III.5: Coûts des équipements pour les deux options d'extraction [16, 56]. 
 Option A Option B 
Unité d’extraction ($) 10000 25000 
Frais d’installation ($) 4000 5000 
Tuyauterie ($) 1200 900 
Pompes ($) 4100 4400 
Décanteur ($) 1000 1000 
Instrumentation ($) 3800 3700 
Total ($) 24100 40000 
 
D’après les résultats du tableau III.5, une unité d’extraction par ultrasons et émulsions (Option 
B) coûte plus cher qu’une unité d’extraction par macération. Cette différence est due au coût 
du réacteur à ultrasons.   
 
Coûts d’opération  
Les coûts d’opération reliés à l’énergie consommée et à la matière première pour les deux 
unités d’extraction ne devraient subir aucun changement au cours de cette analyse. Cependant 
les frais reliés à la main d’œuvre vont augmenter annuellement de 2.9 %, prenant en compte 
ainsi l’augmentation annuelle salariale des employés [30]. Les coûts d’opération sont résumés 
dans le tableau III.6 ci-dessous. Les détails des calculs sont fournis dans l’annexe K. 
Tableau III.6 : Coûts d'opération des deux options. 
 Option A Option B 
Main d’œuvre ($) 100000 100000 
Energie ($) 7300 1400 
Matières premières ($) 238160 69410  
Total ($) 345460 170810 
 
- Les frais reliés la main d’œuvre sont estimés à 100 000 $, comprenant le salaire d’un 
ingénieur et d’un technicien qui travaillent  8 heures par jour durant l’année [73]. 
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- Le calcul des coûts pour l’énergie est fait sur la base de 253 jours ouvrables par an et 8.78 
¢/kWh [40]. Voir l’annexe K pour plus de détails. 
 
- Le cout pour la matière premières est calculé sur la base de :  
 Option A : 1000 L de solvant organique (DMC) et 1000 L eau et 100 kg de biomasse 
par jour. 
 Option B : 1380 L de solvant sous forme d’émulsion DMC-eau (17,5 – 82,5 %) et 138 
kg de biomasse par jour [12, 13].  
 
D’après les résultats du tableau III.6 ci-dessus, l’option B a des frais annuels d’opération 
moins élevés que l’option A (170810 $ versus 345460 $). La réduction des coûts d’opérations 
est principalement réalisée grâce à l’utilisation d’un solvant sous forme d’émulsion, qui 
permet une économie d’argent de l’ordre de 169 950 $ par an (une réduction de 70 %). 
Il est à noter que l’utilisation des ultrasons a permis de réduire la facture énergétique d’un 
facteur de 5 environs. En effet, l’unité d’extraction par ultrasons, contrairement à l’unité par 
macération à haute température, ne nécessite pas d’énergie pour le chauffage et le 
refroidissement.  
 
Financement 
L’entreprise est prête à investir au départ un montant de 30 000 $ et ce, quelle que soit l’option 
choisie. Le reste est emprunté chez une institution financière. Le financement par l’institution 
pour ce projet se fait avec un taux d’intérêt de 7 % par année.  Le remboursement du capital se 
fait chaque année aussi [23]. Le détail du financement est donné dans le tableau suivant : 
 
Tableau III.7 : Financement des deux options 
 Option A Option B 
Durée du prêt 5 ans 3 ans 
Nombre de 
payement 
5 3 
Financement 150 000 $ 200 000 $ 
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Les détails relatifs au remboursement du capital pour les deux options d’extraction sont mis 
dans l’annexe K.  
Revenus de l’entreprise 
Avec l’option A, unité d’extraction par macération,  l’entreprise est supposée produire par jour 
7 kg d’extraits chimiques, sur une base d’un rendement d’extraction de 7 % celui observé pour 
les extractions par Soxhlet.  
L’option B, unité d’extraction par ultrasons et émulsions par contre, produit 13 kg par jour, sur 
une base d’un rendement d’extraction de 9,45 %, résultant des tests d’extractions par la 
technique DEUS.  
Le revenu moyen d’un kilogramme d’extrait est estimé en moyenne à 300 $, (voir le graphique 
en annexe K) [33]. Les deux options travaillent 253 jours par an. Un résumé des recettes est 
présenté dans le tableau III.8. 
 
Tableau III.8 : Estimation des revenus des deux options. 
 Option A Option B 
Débit (kg/jr) 7 13 
Revenus ($) 531300 986700 
  
D’après ces résultats, l’unité d’extraction par ultrasons et émulsions permet d’avoir des 
recettes plus grandes que l’unité d’extraction classique par macération. 
Amortissement fiscal  
Ce paramètre sert à évaluer la dépréciation économique des équipements dans le temps. Tous 
les équipements pour les deux projets sont assujettis à un taux d’amortissement dégressif 
(DPA) de 30 % [23].  
L’entreprise est imposée à un taux (t) de 35 % avec un TRAM (taux de rentabilité applicable 
minimum) après imposition de 15 % [23]. Celle-ci désire garder tout ces équipements et ce 
quelle que soit l’option choisie. De ce fait, la valeur de récupération (VR) est nulle pour les 
deux options. Les résultats de l’évaluation de l’amortissement fiscal sont résumés dans les 
deux tableaux suivants : 
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Tableau III.9 : Amortissement projet A 
 
 
 
Tableau III.10 : Amortissement projet B 
 
 
Les résultats des deux tableaux ci-dessus (Tableau III.10 et III.11) indiquent que la valeur des 
équipements de l’unité d’extraction par ultrasons et émulsions dans le temps, diminue moins 
vite que ceux de l’unité d’extraction par macération. De plus, l’effet fiscal de l’option B est 
plus avantageux que celui de l’option A, permettant à l’entreprise de réduire ces impôts.  
 
Flux monétaire  
Le flux monétaire est une évaluation de la rentabilité du projet en prenant en considération les 
dépenses et recettes du projet. Il sert aussi à déterminer la valeur présente (PE) et le taux de 
rentabilité interne (TRI) du projet. Plus ces deux termes sont élevés plus le projet est rentable. 
Les deux tableaux suivants  présentent le flux monétaire pour les deux options étudiées. 
Amortissement pour le Projet, Option A
DPA = 30% pour catégorie 43
Taux d'imposition = 0.35 n Bn-1 D Bn
Valeur de récupération = 0 $ 1 24100 3615 20485
2 20485 6146 14340
T 0,35 3 14340 4302 10038
VR 0 4 10038 3011 7026
5 7026 2108 4918
Effet Fiscal 1721
Amortissement pour le Projet, Option B
DPA = 30% pour catégorie 43
Taux d'imposition = 0.35 n Bn-1 D Bn
Valeur de récupération = 0 $ 1 40000 6000 34000
2 34000 10200 23800
T 0,35 3 23800 7140 16660
VR 0 4 16660 4998 11662
5 11662 3499 8163
Effet Fiscal 2857
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Tableau III.11 : Flux monétaire pour l'option A 
 
Données suplémentaire
augmentation de Main d'œuvre 2,90% Equipements 24100
augmentation des Frais indirect 0% VR 0
augmentation des produits 0%
Décroissait au taux constant 30% Montant de l'emprunt 150000
Taux d'intérêt annuel 7%
durée de l'emprunt 5 ans
Nombre de période par ans 1
Taux d'imposition 35%
Année 0 1 2 3 4 5
Etat des résultats 
Produits 531300 531300 531300 531300 531300
Charges
Energie 7300 7300 7300 7300 7300
Main d'œuvre 100000 102900 105884 108955 112114
Matières premières 238160 238160 238160 238160 238160
frais indirect 0 0 0 0 0
interêt 10500 8674 6720 4630 2393
DPA (30%) 3615 6146 4302 3011 2108
Bénéfice imposable 171725 168120 168934 169244 169225
Impot 60104 58842 59127 59235 59229
Benefice net 111621 109278 109807 110009 109996
Etat des Flux de trésorerie
Activité d'éxploitation
Benefice net 111621 109278 109807 110009 109996
DPA (30%) 3615 6146 4302 3011 2108
Activité d'investissement
Investissement -30000
Récupération équipement 0
Effet fiscal de la disposition -2857
Activité de financement
Financement -150000
Capital remboursé -26084 -27910 -29864 -31954 -34189
Flux monétaire net -180000 89152 87514 84245 81066 75058
Evaluation de la rentabilité du projet
TRAM 15%
TRI 38%
PE 102756
Flux Monétaire pour le Projet, Option A
Donées relatives à l'investissement
Données relatives à l'empruntDonnées relatives à l'amortissement
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Tableau III.12 : Flux monétaire pour l'option B 
 
 
Selon les résultats obtenus dans les deux tableaux ci-haut (Tableau III.11 et III.12) l’option B, 
soit l’unité d’extraction par ultrasons, semble beaucoup plus rentable que l’option A avec une 
valeur présente (PE) et un TRI plus élevés. De ce fait, l’option à retenir est l’option B qui a 
une valeur présente de 1 519 615 $ et un taux de rentabilité de 79 %. 
 
Données suplémentaire
augmentation de Main d'œuvre 2,90% Montant: 40000
augmentation des Frais indirect 0% Valeur de récupération 0
augmentation des produits 0%
Montant de l'emprunt 200000
Décroissait au taux constant 30% Taux d'intérêt annuel 7%
durée de l'emprunt 3 ans
Nombre de période par ans 1
Taux d'imposition 35%
Année 0 1 2 3 4 5
Etat des résultats 
Produits 986700 986700 986700 986700 986700
Charges
Energie 1400 1400 1400 1400 1400
Main d'œuvre 180000 185220 190591 196119 201806
Matières premières 69410 69410 69410 69410 69410
frais indirect 0 0 0 0 0
interêt 14000 9645 4986
DPA (30%) 6000 10200 7140 4998 3499
Bénéfice imposable 715890 710825 713173 714773 710585
Impot 250562 248789 249610 250171 248705
Benefice net 465329 462036 463562 464603 461880
Etat des Flux de trésorerie
Activité d'éxploitation
Benefice net 465329 462036 463562 464603 461880
DPA (10%) 6000 10200 7140 4998 3499
Activité d'investissement
Investissement -30000
Récupération équipement 0
Effet fiscal de la disposition -2857
Activité de financement
Financement -200000
Capital remboursé -62210 -66565 -71225
Flux monétaire net -230000 409119 405672 399477 469601 462522
Evaluation de la rentabilité du projet
TRAM 15%
TRI 79%
PE 1193615
Flux Monétaire pour le Projet, Option B
Donées relatives à l'investissement
Données relatives à l'emprunt
Données relatives à l'amortissement
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III.6.3. Conclusions partielles  
Cette analyse économique, jusqu’à un certain degré, a permis de connaître l’impact de 
l’installation et l’achat d’une unité d’extraction pour le prétraitement de la biomasse avant la 
production de biocarburants. De plus, cette analyse semble indiquer que l’investissement dans 
ce genre d’installations est rentable. Cependant, la rentabilité de ces projets dépend de la 
disponibilité d’un marché pour les extraits chimiques et les coûts associés à ces derniers.  
L’évaluation des coûts d’opérations a démontré qu’une unité d’extraction par ultrasons et 
émulsions permet de réaliser des économies considérables. En effet, l’emploi d’un solvant 
sous forme d’une émulsion, réduit les coûts de 70 %. L’utilisation des ultrasons quant à elle, 
permet de diminuer la consommation d’énergie de 80 %. 
L’analyse du flux monétaire des deux options a permis de départager les deux options 
d’extraction. En effet, avec un taux d’imposition de 35 %, un TRAM de 15 % et un taux 
d’intérêt de 7 % sur l’emprunt, l’unité d’extraction par ultrasons et émulsions qui produit 13 
kg d’extraits par jour a une valeur présente plus élevée que l’unité d’extraction par macération. 
Par conséquence, l’unité d’extraction par ultrasons et par émulsions, aussi dispendieuse 
qu’elle soit, est plus avantageuse financièrement que l’unité d’extraction classique.  
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CHAPITRE IV : CONCLUSION ET 
PERSPECTIVES 
 
 
70 
 
Conclusion et perspectives  
La production de biocarburants à partir de cultures énergétiques à croissance rapide est 
considérée, ces derniers temps, comme l’une des filières les plus prometteuses au Canada et 
dans le monde [6, 12]. Cependant, celle-ci nécessite des prétraitements devant être fait sur la 
biomasse afin d’isoler tous les extraits chimiques qui peuvent inhiber la fermentation des 
sucres et ralentir le processus de production. Toutefois, les techniques d’extraction de ces 
métabolites secondaires actuellement utilisées ont un temps d’opération très long, nécessitant 
de grandes quantités de solvants et générant de faibles rendements d’extraction. De ce fait, 
elles sont énergivores et coûteuses. Afin de pallier à toutes ces contraintes, un procédé 
d’extraction par ultrasons et émulsions à été mis au point dans le cadre de ce projet de 
recherche.  
A l’issue de cette étude, il a été constaté qu’avec une technique d’extraction par ultrasons, 
durant une heure d’opération, à 20 KHz, 500 Watt et utilisant un solvant sous forme d’une 
émulsion composée de 17,5 % de DMC et 82,5 % d’eau, il est possible de :  
- Augmenter la cinétique de réaction et réduire le temps d'extraction à une heure.  
- Augmenter l’efficacité des extractions et avoir des gains de rendements jusqu’à 25 %.  
- Avoir un procédé d’extraction en continu en utilisant les émulsions comme solvant.  
- Diminuer la consommation d’énergie de 7 fois par comparaison à la technique 
d’extraction par Soxhlet. 
- Économiser 82,5 % de solvant organique suite à l’utilisation d’un solvant sous forme 
d’emulsion. 
- Substituer le solvant extracteur de référence par un solvant vert (DMC) respectueux de 
l’environnement. 
- Préserver les molécules thermolabiles.  
L’étude technico-économique a permis d’évaluer le coût du procédé d’extraction par ultrasons 
et émulsions qui est de 40 000 $ pour 138 kg de biomasse sèche traitée par jour. De plus, cette 
analyse a démontré que la technique d’extraction par ultrasons et émulsions permet de réduire 
les couts reliés à la consommation de solvants de 70 % et ceux reliés à l’énergie de 80 %. Une 
mise à l’échelle industrielle d’un tel procédé pourrait être rentable et viable. 
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Cependant, d’autres études complémentaires sont à effectuer afin d’optimiser ce procédé 
d’extraction, pour réduire davantage le temps d’extraction et les quantités de solvants 
consommées, et de le rendre fonctionnel sur une large gamme de biomasse et sur les copeaux 
de bois au lieu d’une biomasse broyée.  Enfin, d’autres tests sont à envisager afin d’étudier 
l’impact de l’utilisation des ultrasons sur les glucides présents dans la biomasse, destinée à la 
production d’éthanol cellulosique et de biocarburants de seconde génération.  
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Annexe A  
Résultats du suivi du temps et types de solvants sur les rendements 
 
Tableau A-1 : Extraction par eau 
 
Durée N° Siphonage % humidité 
en amont 
Rendement 
anhydre 
 T réfrigérant  
30min 4/30min 4,0 % 3,1 % TB= 10°C 
1H 6/H 4,0 % 3,8 % TB= 10°C 
1H30 6/H 4,4 % 4,8 % TB= 15°C 
2H 6/H 4,4 % 5,2 % TB= 10°C 
2H30 5/H 4,2 % 5.4 % TB= 10°C 
3H 6/H 4,6 % 6,5 % TB= 15°C 
3H30 6/H  4,8 % 6,6 % TB= 10°C 
4H 6/H 4,8 % 6.5 % TB= 10°C 
 
Tableau A-2 : Extraction par toluène-éthanol (50 – 50 %) 
 
Durée N° Siphonage % humidité 
en amont 
Rendement 
anhydre 
 T réfrigérant  
30min 5/ 30min 4,7 % 1,7 % TB= 1°C 
1H 10/H 3,8 %   2,3 % TB= 1°C 
1H30 9/H 4,8 % 2,9 % TB= 1°C 
2H 10/H 4,0 % 4,1 % TB= 1°C 
2H30 13/H 4,0 % 4,3 % TB= 12°C 
3H 13/H 3.8 % 4,4 % TB= 12°C 
3H30 13/H 4.3 % 4,4 % TB= 12°C 
4H00 12/H 4.2 % 4,4 % TB= 10-18°C 
 
Tableau A-3 : Extraction par Dimethyl carbonate 
Durée N° Siphonage  Humidité en 
amont 
Rendement 
anhydre 
 T réfrigérant  
30min 6/30min 4,1 % 1,3 % TB= 1°C 
1H 9/H 4,9 %   2,1 % TB= 1°C 
1H30 9/H 4,8 % 2,9 % TB= 1°C 
2H 8/H 4,8 % 3,6 % TB= 1°C 
2H30 9/H 4,1 % 3,9 % TB= 1°C 
3H 9/H 4,1 %   4,2 % TB= 12°C 
3H30 12/H  3,8 %   4,2 % TB= 12°C 
4H 13/H 4,2 % 4,2 % TB= 12°C 
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Annexe B 
Résultats du suivi de l’effet du ratio solvant/biomasse sur les rendements d’extraction 
Tableau B-1 : Résultats des suivis du ratio pour l’eau 
Ratio Eau (5g) % humidité en amont rendement anhydre (η) 
10 :1 6.2 %  5,8 % 
12 :1 6,7 % 5,9 % 
14 :1 6,4 % 6,1 % 
16 :1 6,5 % 6,2 % 
18 :1 6,2 % 6,2 %   
20 :1 5,7 % 6,3 % 
 
Tableau B-2 : Résultats des suivis du ratio pour le diméthyle carbonate 
Ratio DMC (5g) % humidité en amont rendement anhydre (η) 
10 :1 5,3 %  3,5 % 
12 :1 5,9 % 3,4 % 
14 :1 5,7 % 3,4 % 
16 :1 4,9 % 3,6 % 
18 :1 5,3 % 3,6 % 
20 :1 5,2 % 3,6 % 
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Annexe C 
Résultats des extractions en batch par alternance de solvant selon la norme ASTM D1107-56 
Tableau C-1 : Résumé des extractions en batch Tol-EtOH puis eau 
Extractions par Toluène de 3H Extractions par Eau η total 
anhydre H0 η m anhydre Tréf (°C) Durée H1 ρ m anhydre Tréf (°C) 
5,7 % 1,7 % 1 – 5  30min 7,1 % 3,2 % 4 – 10  4,9 % 
5,8 % 1,6 % 6– 10  1H 7,1 % 3,7 % 4 – 8  5,3 % 
5,2 % 1,7 % 4 - 12 1H30 7,1 % 4,3 % 4 – 11  6,0 % 
4,9 %  1,3 % 13 – 16  2H 6,6 % 4,7 % 4 - 11  6,2 % 
5,6 % 1,4 % 11 – 8  2H30 7,6 % 4,8 % 2 – 5  6,2 % 
5,6 % 1,5 % 11 – 8  3H 7,0 % 4,8 % 4 - 6 6,3 % 
 
Tableau C-2 : Résumé des extractions en batch DMC puis eau 
Extractions par DMC de 3H Extractions par Eau ρ total 
anhydre H0 η m anhydre Tréf (°C) Durée H1 η m anhydre Tréf (°C) 
5,1 % 2.4 % 7 – 19  30min 8.1 %  2.6 % 4 – 11  5.0 % 
4.2 % 3.0 % 2 – 22  1H 8.0 % 2.8 % 4 – 12  5.8 % 
5.7 % 3.2 % 4 - 11 1H30 7.4 % 2.9 % 12 – 15  6.1 % 
4.8 % 2.9 %  5 – 11  2H 7.8 %  3.8 %  9 - 13 6.8 % 
5.3 % 2.9 % 1 – 14  2H30 8.0 % 3.8 % -1 – 5  6.9 % 
4.9 % 2.8 % 9 – 13  3H 8.4 % 3.9 % 0 - 6 6.7 % 
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Annexe D 
Suivi de la stabilité d’une émulsion Tol-EtOH/eau dans le temps 
 
 
 
 
Figure D-1 : Suivi de la stabilité d’une émulsion Tol-EtOH/eau dans le temps 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Tol-EtOH: 220 – 280 nm 
~ Emulsion : Tol-eau,  97.5-2.5 %, amplitude 90%,  30s 
 
Tol-EtOH pur VS émulsion Tol-EtOH/eau 
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Annexe E 
Suivi de l’effet de l’amplitude dans le temps sur les rendements d’extractions par ultrasons 
 
 
Tableau E-1 : Extraction par DMC à 40 % d’amplitude 
Temps (min) % h0 ΔE (KJ) T  bain (°C) η base sèche η moyen 
5 7,2 % 8,3 14,5 – 16 1,3 % 1,1 % 
8,4 16 – 20  0,9 % 
10 7,2 % 16,7 11 – 15,5 1,3 % 1,1 % 
16,8 16 – 19  0,9 % 
20 7,2 % 33,2 11 – 16,5 1,0 % 1,2 % 
32,6 16 – 18  1,4 % 
30 7,4% 50,1 10 – 10,5 1,3 % 1,2 % 
53,4 8 – 11  1,1 % 
40 7,4 % 69,2 7 – 12  1,3 % 1,4 % 
67,6 9 – 11  1,6 % 
50 7,0 % 85,8 9,5 – 19 1,3 % 1,2 % 
84,6 10 – 10,5 1,2 % 
60 7,0 % 102,9 7 – 12  1,3 % 1,3 % 
103,01 4 – 6  1,3 % 
 
 
 
Tableau E-2 : Extraction par DMC à 60% d’amplitude 
Temps (min) % h0 ΔE (KJ) T bain (°C) η base sèche η moyen 
5 6,8 % 14,9 6 – 7 1,0 % 0,9 % 
16,6  8 – 11  0,9 % 
10 6,8 % 30,3 7 – 6 0,9 % 1,0 % 
29,7 6 – 12     1,0 % 
20 6,8 % 57,0 6 – 10 1,4 % 1,2 % 
52,3 6 – 9 1,1 % 
30 6,8 % 86,2 10 – 9,5 1,1 % 1,3 % 
87,3 13 – 18 1,4 % 
40 6,6 % 120,7 20 – 24  1,3 % 1,4 % 
116,7 14– 19   1,5 % 
50 6,6 % 128,7 14 – 16 1,6 % 1,5 % 
129,8 10 – 15 1,3 % 
60 6,8 % 154,0 14 – 10  1,9 % 1,6 % 
163,2 5 – 15  1,3 % 
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Tableau E-3 : Extraction par DMC à 80 % d’amplitude 
Temps (min) % h0 ΔE (KJ) T bain (°C) η base sèche η moyen 
5 6,8 % 20,1 6 – 7 1,8 %  1,3 % 
 24,3  6 – 8  0,9 % 
10 6,8 % 42,6 6 – 9 1,7 % 1,6 % 
 47,8 7 –8   1,6 % 
20 7,0 % 95,2 4 – 9 1,8 % 1,7 % 
 93,9 6 – 10 1,6 % 
30 7,0 % 144,5 9 – 10 2,0 % 1,9 % 
 148,6 10 – 14 1,7 % 
40 7,4 % 181,0 5 – 19  1,7 % 1,8 % 
 184,6 10– 21  1,9 % 
50 7,4 % 227,1 15 – 22 1,7 % 1,8 % 
 202,1 10 – 15  1,9 % 
60 6,7 % 289,2 10 – 19   1,8 % 1,8 % 
281,7 11– 15 1,8 % 
 
 
Tableau E-4 : Extraction par DMC à 90% d’amplitude 
Temps (min) % h0 ΔE (KJ) T bain (°C) η base sèche η moyen 
5 5,9 % 27.7 9 – 6 2.8 % 2,9 % 
28.9  7 – 9  2.9 % 
10 5,9 % 49.7 6 – 9 3.1 % 3,1 % 
50.1 9 –12   3.1 % 
20 5,8 % 114.9 11 – 21 3.0 % 3,2 % 
119,8 6 – 15 3,3 % 
30 6,6 % 147,6 12 – 22 3,3 % 3,2 % 
151,0 7 – 19 3,2 % 
40 6,6 % 189,5 11 – 14  3,4 % 3,2 % 
185,7 9– 16 2,9 % 
50 6,5 % 269,4 8 – 21 3,1 % 3,2 % 
265,9 6 – 21 3,3 % 
60 5,7 % 310,1 4 – 17   3,2 % 3,2 % 
313,8 8– 11 3,2 % 
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Tableau E-5 : Analyse statistique effectuée sur le suivi de l'amplitude et le temps sur les 
extractions par ultrasons 
  
Facteur de colonne : pourcentage d’amplitude. 
Facteur de ligne : le temps d’extraction.   
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Annexe F 
Tableau F-1 : Suivi de l’effet du ratio solvant/biomasse sur les extractions par ultrasons 
 
Ratio % h0 ΔE (KJ) T (°C) η base sèche η moyen 
10 7,0 % 112.6 15 – 16  3.0 % 3.0 % 
119.7 10 – 15   3.0 % 
15 7.1 % 114.7 14 – 13 2.4 % 2.5 % 
117.9 8 – 16 2.7 % 
20 7,0 % 131.6 10 – 16 2.3 % 2.2 % 
127.3 15 – 19  2.1 % 
25 7.5 % 118.6 7 – 23 2.3 % 2.1 % 
115.5 13 – 19  2.0 % 
30 7,0 % 128.9 16 – 19  2.1 %  2.1 % 
121.6 10 – 15  2.2 % 
 
 
Annexe G 
Tableau G-1 : Résultats d’extraction par ultrasons et émulsions comparés aux extractions 
ASTM batch  
 
                               Extraction US 
    Batch 1H           DEUS 30min           DEUS 1H 
Extraction ASTM 
Batch (6H)              
Essai 1 7,2 % 4,6 % 8,7 % 6,9 % 
Essai 2 7,7 % 6,6 % 10,0 % 7,0 % 
Essai 3 9,4 % 4,3 % 9,5 % 6,9 % 
 
 
Tableau G-2 : Analyse statistique ANOVA DEUS 30min /DEUS 1H et ASTM 6H 
Comparaison  P  value Différence statistique  
US émulsion 1H/ASTM batch  0.0031 Très significative  en faveur d’US émulsion 1 H 
ASTM batch/US émulsion 30 min  0.0687 Non significative 
US Batch/US émulsion 1H 0.5441 Non significative  
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Annexe H 
Résultats d’extractions DEUS 1H sur différentes biomasses  
 
Tableau H-1 : Extraction sur la biomasse triticale 
Triticale  Extraction ASTM (10H) 
Tol-EtOH                       eau      
Extraction US 1H  
DMC-eau 
η massique moyen 1.1 ± 0.1 10.4   ± 0.3 12.1 % ± 0,1 
11.6% 
% humidité 6.4 % 4,6 % 
 
 
Tableau H-2 : Extraction sur la biomasse panic 
Panic Extraction ASTM (10H) 
Tol-EtOH                       eau      
Extraction US 1H  
DMC-eau 
η massique moyen 4.7 ± 0.1 1.8 ± 0.3 8.3 % ± 1.4 
 6.5 % 
% humidité 5.2 % 5,4 % 
 
 
Tableau H-3 : Extraction sur la biomasse érable 
Érable Extraction ASTM (10H) 
Tol-EtOH                       eau      
Extraction US 1H  
DMC-eau 
η massique moyen 1.1 ± 0,1 1.1 ± 0.1 3.6 % ± 0.4 
 2.3 % 
% humidité 4.7 % 4,4 % 
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Annexe I 
 
Chromatogrammes GC-MS  des analyses  sur les extraits de saule par ultrasons et ASTM 
 
Figure I-1 : Spectre GC-MS pour les extraits DMC ASTM 
 
 
Figure I-2 : Spectre GC-MS pour les extraits Tol-EtOH ASTM 
 
 
Figure I-3 : Spectre GC-MS pour les extraits Tol-EtOH par ultrasons 
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Annexe J 
Exemple de courbes de calibration pour la quantification par GC-FID 
 
 
 
              Figure J-1 : Courbe de calibration pour l’acide stéarique 
 
 
 
 
           Figure J-2 : Courbe de calibration pour l’alcool salicylique 
  
0 10000 20000 30000 40000 50000 60000 70000 80000 Area
0.0
1.0
2.0
3.0
4.0
Conc.(x100)
0 25000 50000 75000 100000 125000 Area
0.0
1.0
2.0
3.0
4.0
5.0
6.0
Conc.(x100)
Y = aX + b 
a = 4.895003e-003 
b = 6.207784 
R^2 = 0.9993621 
R = 0.9996810 
Y = aX + b 
a = 5.682912e-003 
b = 3.183426 
R^2 = 0.9998732 
R = 0.9999365 
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Annexe K 
Détails de calculs pour l’analyse technico-économique 
Tableau K-1 : Coûts reliés à l’instrumentation 
 Nombre Option A Option B 
 
 
 
Instrumentation 
 
Vannes 2/3 1400 600 
Débitmètres 2/3 2000 2400 
Capteur 1/2 150 300 
Soupape 1/2 150 200 
Indicateur de 
niveau 
1/2 100 200 
Total 7/16 3800 3700 
 
Tableau K -2 : Coûts reliés à la tuyauterie 
 
 Option A Option B 
Tuyauterie 
(FDA CFR21 177.2600 
compliant) 
Diamètre (inch) 6/6.5  2/2.5  
Longueur(m) 10 15 
Prix  1200 900 
 
Tableau K -3 : Coûts reliés aux unités d’extraction 
 
 Equipements Prix 
 
 
Unité 
d’extraction  
Option A Cuve de macération (1000L) 
Immersion heater  
Condenseur  
 
3500 
3500 
3000 
10000 $ 
Option B Bains ultrasoniques 230L  
Sondes ultrasoniques 
 
20000  
5000  
25000 $ 
 
Tableau K -4 : Coûts reliés aux pompes 
 
 Type pompes Prix 
 
 
Pompes 
Option A Pompes doseuses x2 (1000 L/jr) 
Pompe à Piston x 1 
2500 
1600 
4100 $ 
Option B Pompes doseuses x3 (200 L/jr) 
Pompe à Piston x 1 
4000 
1400 
4400 $ 
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Tableau K -5 : Consommation énergétiques des deux unités d'extraction 
 Option A Option B 
Puissance équipement (KW) 40 9.2 
Consommation par jour kWh 320 55.2 
Consommation annuelle (kWh) 80960 13966 
Redevance d’bonnement annuel 191.7 $ 173.8$ 
Prix total pour l’énergie ($) 
8,78 ¢/kWh pour les 15 090 premiers 
kWh/mois  
7108.30 1226.21 
Total 7300 $ 1400 $ 
 
 Tableau K -6 : Coût des matières premières pour les deux unités 
 Option A Option B 
Consommation de solvant par an 
Consommation solvant organique/an (m3) 253  70 
Consommation eau/an (m3) 253 280 
Prix solvant organique/an (990$/tonne) 235 000 $ 65 000 
Prix eau/an (0.75 $/m3) 190 $ 200 $ 
Total  235 160 $  65210 $ 
Prix de la biomasse initiale 
Consommation de biomasse par an 25 tonnes 35 tonnes 
Prix biomasse 120 $/tonne 3000 $ 4200 $ 
Cout total de la matière première 
Total 238160 69410 $ 
 
Tableau K -7 : détails relatifs au remboursement des capitaux 
 
  
Capital à rebourser Intêret(7%) Remboursement en capital capital
200000 14000 62210 137790
137790 9645 66565 71225
71225 4986 71225 0
Valeur de l'annuité 76210
Remboursement du capital option B
Capital à rebourser Intêret(7%) Remboursement en capital capital
150000 10500 26084 123916
123916 8674 27910 96006
96006 6720 29864 66143
66143 4630 31954 34189
34189 2393 34189 0
Valeur de l'annuité 36584
Remboursement du capital option A
85 
 
 
 
           Figure K-1 : Prix de différents extraits et composés chimiques sur le marché [33].
86 
 
Liste des références  
[1]  Luo, C., Brink, D. L. et Blanch, H. W. (2002). Identification of potential fermentation 
inhibitors in conversion of hybrid poplar hydrolyzate to ethanol. Biomass and Bioenergy, 
volume 22, numéro 2, p. 125-138.  
[2]  Nichols, N. N., Sharma, L. N., Mowery, R. A., Chambliss, C. K., Van Walsum, G. P., 
Dien, B. S. et Iten, L. B. (2008). Fungal metabolism of fermentation inhibitors present in 
corn stover dilute acid hydrolysate. Enzyme and microbial technology, volume 42, 
numéro 7, p. 624-630.  
[3]  Huang, H., Guo, X., Li, D., Liu, M., Wu, J. et Ren, H. (2011). Identification of crucial 
yeast inhibitors in bio-ethanol and improvement of fermentation at high pH and high total 
solids. Bioresource technology, volume 102, numéro 16, p. 7486-7493.  
[4]  Adolf, N., Mathias, S., Jäggi, R., Jürgen, M., et Mohamed, T-K. (2007). Willow bark 
extract The contribution of polyphenols to the overall effect. Wiener Medizinische 
Wochenschrift, volume 157, numéro 13–14, p. 348 – 351.  
[5]  Lavoie, J. et Beauchet, R. (2012). Biorefinery of Cannabis sativa using one- and two-step 
steam treatments for the production of high quality fibres. Industrial Crops and Products, 
volume 37, numéro 1, p. 275-283.  
[6]  Lavoie, J., Capek-Menard, E. et Chornet, E. (2010). Evaluation of the co-product pulp 
from Salix viminalis energy crops. Biomass and Bioenergy, volume 34, numéro 9, p. 
1342-1347.  
[7]  Minakhmetov, R. A., Onuchak, L. A., Kurkin V. A., Zapesochnaya, G. G. and Medvedeva 
, S. A. (2002). Determination of Triandrin and Salicin in Salix viminalis L. by Reversed-
Phase High-Performance Liquid Chormatography. Journal of Analytical Chemistry, 
volume 57/N4, p. 338 – 341.  
[8]  Lavoie, J., Capek-Menard, E., Gauvin, H. et Chornet, E. (2010). Production of pulp from 
Salix viminalis energy crops using the FIRSST process. Bioresource technology, volume 
101, numéro 13, p. 4940-4946.  
[9] Sališová, M., Toma, Š. et Mason, T. J. (1997). Comparison of conventional and 
ultrasonically assisted extractions of pharmaceutically active compounds from Salvia 
officinalis. Ultrasonics sonochemistry, volume 4, numéro 2, p. 131-134.  
[10] Wang, L. et Weller, C. L. (2006). Recent advances in extraction of nutraceuticals from 
plants. Trends in Food Science & Technology, volume 17, numéro 6, p. 300-312.  
 11  Abisma  l, B., Canselier, J. P., Wilhelm, A. M., Delmas, H. et Gourdon, C. (1999). 
Emulsification by ultrasound. Drop size distribution and stability. Ultrasonics 
sonochemistry, volume 6, numéro 1–2, p. 75-83.  
87 
 
[12] Agro Énergie (2012). La culture du saule: une opportunité pour le Québec. Dans 
http://agroenergie.ca/culture-du-saule/pourquoi-le-saule (page consultée le 04/26 2012).  
[13] Alibaba-showroom (2012). Dimethyl carbonate (DMC). Dans 
http://www.alibaba.com/showroom/dimethyl-carbonate.html (page consultée le 5/22 
2012).  
[14] Arico, F. et Tundo, P. (2010). Dimethyl carbonate: a modern green reagent and solvent. 
Russian Chemical Reviews, volume 79, numéro 6, p. 479-489.  
[15] Ashokkumar, M. (2011). The characterization of acoustic cavitation bubbles – An 
overview. Ultrasonics sonochemistry, volume 18, numéro 4, p. 864-872.  
[16] Bandelin electronic (2012). Module program SONOREX TECHNIK. Dans 
http://www.bandelin.com/english/modulprogramm.htm (page consultée le 05/03 2012).  
[17] Bernini, R., Mincione, E., Barontini, M., Crisante, F., Fabrizi, G. et Gambacorta, A. 
(2007). Dimethyl carbonate: an environmentally friendly solvent for hydrogen peroxide 
(H2O2)/methyltrioxorhenium (CH3ReO3, MTO) catalytic oxidations. Tetrahedron, 
volume 63, numéro 29, p. 6895-6900.  
[18] Bob B. Buchanan, Wilhelm Gruissem et Russel L. Jones (2000). Biochemistry and 
molecular biology of plants. Cap.24: Natural Products (Secondary Metabolites)  
[19] Bonaterra, G. A., Heinrich, E. U., Kelber, O., Weiser, D., Metz, J. et Kinscherf, R. 
(2010). Anti-inflammatory effects of the willow bark extract STW 33-I (Proaktiv®) in 
LPS-activated human monocytes and differentiated macrophages. Phytomedicine, 
volume 17, numéro 14, p. 1106-1113.  
[20] Bruneton, J. (2009). Pharmacognosie - Phytochimie, plantes médicinales. Dans Tec & 
Doc, , 4e éd., revue et augmentée édition. Éditions médicales internationales, Paris, p. 
1288.  
[21] Cárcel, J. A., García-Pérez, J. V., Benedito, J. et Mulet, A. (2012). Food process 
innovation through new technologies: Use of ultrasound. Journal of Food Engineering, 
volume 110, numéro 2, p. 200-207.  
[22] Celis, M., Forgiarini, A., Briceño, M. et García-Rubio, L. H. (2008). Spectroscopy 
measurements for determination of polymer particle size distribution. Colloids and 
Surfaces A: Physicochemical and Engineering Aspects, volume 331, numéro 1–2, p. 91-
96.  
[23] Chan S. Park (2009). Analyse économique en ingénierie : une approche contemporaine, 
2ème édition Québec : ERP,  
88 
 
[24] Chanamai, R., Coupland, J. N. et McClements, D. J. (1998). Effect of temperature on the 
ultrasonic properties of oil-in-water emulsions. Colloids and Surfaces A: 
Physicochemical and Engineering Aspects, volume 139, numéro 2, p. 241-250.  
[25] Chappat, M. (1994). Some applications of emulsions. Colloids and Surfaces A: 
Physicochemical and Engineering Aspects, volume 91, numéro 0, p. 57-77.  
[26] Chemat, F., Zill-e-Huma et Khan, M. K. (2011). Applications of ultrasound in food 
technology: Processing, preservation and extraction. Ultrasonics sonochemistry, volume 
18, numéro 4, p. 813-835.  
[27] Chen, X., Wang, L., Chen, Y., Wei, X. et Liang, J. (2011). Method for extracting 
vegetable oil by using dimethyl carbonate.Patent Application Country: Application: CN; 
CN; Priority Application Country: CN, 7 p.  
[28] Cole-Parmer (2011). 500- and 750-Watt Ultrasonic Processors. Dans 
http://www.coleparmer.ca/Product/Cole_Parmer_small_sup_reg_sup_small_500_Watt_
Ultrasonic_Homogenizer_115_VAC/RK-04711-70 (page consultée le 05/03 2012).  
[29] Combette, P., Roudil, D. et Despaux, G. (2001). Emulsion characterisation by focused 
ultrasonic waves. Ultrasonics, volume 39, numéro 5, p. 329-334.  
[30] Conseil du patronat du Québec (2012). Prévisions salariales 2012. Dans 
http://www.cpq.qc.ca/assets/files/divers/2011/previsions-salariales2012_fr.pdf (page 
consultée le 05/21 2012).  
[31] Hielscher, W. (2006). Ultrasonic production of nano-size dispersions and emulsions. 
Dans . ENS’05, Paris, France, p. 14 – 16.  
[32] El Sayed, M. S. (2003). Uranium extraction from gattar sulfate leach liquor using aliquat-
336 in a liquid emulsion membrane process. Hydrometallurgy, volume 68, numéro 1–3, 
p. 51-56.  
[33] Chornet, E. (2005). Towards a Technology Roadmap for Canadian Forest Biorefineries. 
Industry Canada Workshops, Montreal,  
[34] Floury, J., Desrumaux, A. et Lardières, J. (2000). Effect of high-pressure homogenization 
on droplet size distributions and rheological properties of model oil-in-water emulsions. 
Innovative Food Science & Emerging Technologies, volume 1, numéro 2, p. 127-134.  
[35] Freischmidt, A., Jürgenliemk, G., Kraus, B., Okpanyi, S. N., Müller, J., Kelber, O., 
Weiser, D. et Heilmann, J. (2012). Contribution of flavonoids and catechol to the 
reduction of ICAM-1 expression in endothelial cells by a standardised Willow bark 
extract. Phytomedicine, volume 19, numéro 3–4, p. 245-252.  
89 
 
[36] Gaikwad, S. G. et Pandit, A. B. (2008). Ultrasound emulsification: Effect of ultrasonic 
and physicochemical properties on dispersed phase volume and droplet size. Ultrasonics 
sonochemistry, volume 15, numéro 4, p. 554-563.  
[37] Guzey, D. et McClements, D. J. (2006). Formation, stability and properties of multilayer 
emulsions for application in the food industry. Advances in Colloid and Interface 
Science, volume 128–130, numéro 0, p. 227-248.  
[38] Hietala, T., Hiekkala, P., Rosenqvist, H., Laakso, S., Tahvanainen, L. et Repo, T. (1998). 
Fatty acid and alkane changes in willow during frost-hardening. Phytochemistry, volume 
47, numéro 8, p. 1501-1507.  
[39] Hopkins W.G. (2003). Physiologie Végétale. Dans De Boeck Université, , 2ème édition 
éditionp. 267-281.  
[40] Hydro Québec (2012). Tarifs et factures: tarifs d'affaires. Dans 
http://www.hydroquebec.com/residentiel/tarif-affaires.html (page consultée le 05/21 
2012).  
[41] Jadhav, D., Rekha B.N., Gogate, P. R. et Rathod, V. K. (2009). Extraction of vanillin 
from vanilla pods: A comparison study of conventional soxhlet and ultrasound assisted 
extraction. Journal of Food Engineering, volume 93, numéro 4, p. 421-426.  
[42] Jarrett, J. M. et Williams, A. H. (1967). The flavonoid glycosides of Salix purpurea. 
Phytochemistry, volume 6, numéro 11, p. 1585-1586.  
[43] Jean-Paul C, Martine. P. (10 juin 2004). Procédés d’émulsification - Techniques et 
appareillage Techniques de l'ingenieur, volume 42489210,  
[44] Jerkovic, I. et Marijanovic, Z. (2010). Volatile composition screening of Salix spp. nectar 
honey: Benzenecarboxylic acids, norisoprenoids, terpenes, and others. Chemistry & 
Biodiversity, volume 7, numéro 9, p. 2309-2325.  
[45] Laborde, J., Bouyer, C., Caltagirone, J. -. et Gérard, A. (1998). Acoustic bubble cavitation 
at low frequencies. Ultrasonics, volume 36, numéro 1–5, p. 589-594.  
[46] LesLev Bremness (2002). Larousse des plantes Aromatiques et médicinale Dans 
Larousse, . l'oeil nature, paris, p. 82.  
[47] Li, M., Xu, M., Ma, Y., Wu, Z. et A. Christy, A. (2002). The effect of molecular 
parameters on the stability of water-in-crude oil emulsions studied by IR and UV 
spectroscopy. Colloids and Surfaces A: Physicochemical and Engineering Aspects, 
volume 197, numéro 1–3, p. 193-201.  
[48] Loretta, P.O et Van Nederkassel, A.M (2007). Analysis of salicylic compounds in 
different species of the genus Salix. J. Sep. Sci, numéro 30, p. 2958 – 2966.  
90 
 
 49  Luque de Castro, M. D. et Garc  a-Ayuso, L. E. (1998). Soxhlet extraction of solid 
materials: an outdated technique with a promising innovative future. Analytica Chimica 
Acta, volume 369, numéro 1–2, p. 1-10.  
[50] Ma, T., Wang, Q. et Wu, H. (2010). Optimization of extraction conditions for improving 
solubility of peanut protein concentrates by response surface methodology. LWT - Food 
Science and Technology, volume 43, numéro 9, p. 1450-1455.  
[51] Ma, Y., Chen, J., Liu, D. et Ye, X. (2009). Simultaneous extraction of phenolic 
compounds of citrus peel extracts: Effect of ultrasound. Ultrasonics sonochemistry, 
volume 16, numéro 1, p. 57-62.  
[52] Mahdi, J. G. (2010). Medicinal potential of willow: A chemical perspective of aspirin 
discovery. Journal of Saudi Chemical Society, volume 14, numéro 3, p. 317-322.  
[53] Mandal, V., Mohan, Y. et Hemalatha, S. (2007). Microwave assisted extraction - an 
innovative and promising extraction tool for medicinal plant research. Pharmacognosy 
Reviews, volume 1, numéro 1, p. 7-18.  
[54] Martino, E., Ramaiola, I., Urbano, M., Bracco, F. et Collina, S. (2006). Microwave-
assisted extraction of coumarin and related compounds from Melilotus officinalis (L.) 
Pallas as an alternative to Soxhlet and ultrasound-assisted extraction. Journal of 
Chromatography A, volume 1125, numéro 2, p. 147-151.  
[55] Mason, T. J., Paniwnyk, L. et Lorimer, J. P. (1996). The uses of ultrasound in food 
technology. Ultrasonics sonochemistry, volume 3, numéro 3, p. S253-S260.  
[56] McMASTER-CARR (2011). Dans http://www.mcmaster.com (page consultée le 05/21 
2012).  
[57] Nii, S., Kikumoto, S. et Tokuyama, H. (2009). Quantitative approach to ultrasonic 
emulsion separation. Ultrasonics sonochemistry, volume 16, numéro 1, p. 145-149.  
[58] Olympus (2011). Sondes à ultrasons. Dans http://www.olympus-ims.com/fr/ultrasonic-
transducers/ (page consultée le 05/03 2012).  
[59] Pascal, B. (10 déc. 1999). Émulsification - Élaboration et étude des émulsions. 
Techniques de l'ingenieur, volume 42489210,  
[60] Pierpoint, W. S. Salicylic Acid and its Derivatives in Plants: Medicines, Metabolites and 
Messenger Molecules. Dans Advances in Botanical Research. Academic Press, p. 163-
235.  
[61] Pingret, D., Fabiano-Tixier, A., Bourvellec, C. L., Renard, C. M. G. C. et Chemat, F. 
(2012). Lab and pilot-scale ultrasound-assisted water extraction of polyphenols from 
apple pomace. Journal of Food Engineering, volume 111, numéro 1, p. 73-81.  
91 
 
[62] Przyborowski, J. A. et Sulima, P. (2010). The analysis of genetic diversity of Salix 
viminalis genotypes as a potential source of biomass by RAPD markers. Industrial Crops 
and Products, volume 31, numéro 2, p. 395-400.  
[63] Rajasimman, M. et Karthic, P. (2010). Application of response surface methodology for 
the extraction of chromium (VI) by emulsion liquid membrane. Journal of the Taiwan 
Institute of Chemical Engineers, volume 41, numéro 1, p. 105-110.  
[64] Reddy, S. R. et Fogler, H. S. (1980). Emulsion stability of acoustically formed emulsions. 
The Journal of physical chemistry, volume 84, numéro 12, p. 1570-1575.  
[65] Reis, M. T. A. et Carvalho, J. M. R. (2004). Modelling of zinc extraction from sulphate 
solutions with bis(2-ethylhexyl)thiophosphoric acid by emulsion liquid membranes. 
Journal of Membrane Science, volume 237, numéro 1–2, p. 97-107.  
[66] Reverchon, E. et De Marco, I. (2006). Supercritical fluid extraction and fractionation of 
natural matter. The Journal of Supercritical Fluids, volume 38, numéro 2, p. 146-166.  
[67] Romdhane, M. et Gourdon, C. (2002). Investigation in solid–liquid extraction: influence 
of ultrasound. Chemical Engineering Journal, volume 87, numéro 1, p. 11-19.  
[68] Saulesquebec (2012). Salix miyabeana. Dans http://www.saulesquebec.com/fr/fiches-
descriptives/salix-miyabeana (page consultée le 04/24 2012).  
[69] Scaife, M. A., Ma, C. A. et Armenta, R. E. (2012). Efficient extraction of canthaxanthin 
from Escherichia coli by a 2-step process with organic solvents. Bioresource technology, 
volume 111, numéro 0, p. 276-281.  
[70] Sébastien, V. (2010). Enrichissement nutritionnel de l’huile d’olive : Entre Tradition et 
Innovation - Chapitre 4 : Enrichissement exogène de l’huile d’olive par ultrasons 
. Docteur en Sciences, Université d’Avignon et des Pays de Vaucluse, Avignon, France,  
[71] Shaikh, A. -. G. et Sivaram, S. (1996). Organic carbonates. Chemical reviews, volume 96, 
numéro 3, p. 951-976.  
[72] Skrigan, A. I. et Vinokurov, I. I. (1970). Phenolic glucosides and flavonoids of willow 
bark. Issled. Prir. Sin. Polim. Mater Ikh Ispol'z., p. 37-45.  
[73] Statistique Canada (2012). Salaires horaires moyens des employés selon certaines 
caractéristiques et professions. Dans http://www.statcan.gc.ca/tables-tableaux/sum-
som/l02/cst01/labr69a-fra.htm (page consultée le 05/21 2012).  
[74] Su, E., You, P. et Wei, D. (2009). In situ lipase-catalyzed reactive extraction of oilseeds 
with short-chained dialkyl carbonates for biodiesel production. Bioresource technology, 
volume 100, numéro 23, p. 5813-5817.  
92 
 
[75] Sun, Y., Liu, D., Chen, J., Ye, X. et Yu, D. (2011). Effects of different factors of 
ultrasound treatment on the extraction yield of the all-trans-β-carotene from citrus peels. 
Ultrasonics sonochemistry, volume 18, numéro 1, p. 243-249.  
[76] Sylvie, H. (2010). Chapitre IV : Emulsions. Dans Université Paris Diderot, Concepts 
Fondamentaux de la Physique Matière Molle et Interfaces  
[77] Teece, M. A., Zengeya, T., Volk, T. A. et Smart, L. B. (2008). Cuticular wax composition 
of Salix varieties in relation to biomass productivity. Phytochemistry, volume 69, numéro 
2, p. 396-402.  
[78] Thomas, Hi. (December 2005). Ultrasonic production of nano-size dispersions and 
emulsions. ENS’05 Paris, France,  
[79] Tigges, B., Möller, M. et Weichold, O. (2010). ZnO nanoparticle-containing emulsions 
for transparent, hydrophobic UV-absorbent films. Journal of colloid and interface 
science, volume 345, numéro 1, p. 41-45.  
[80] Valachovic, P., Pechova, A. et Mason, T. J. (2001). Towards the industrial production of 
medicinal tincture by ultrasound assisted extraction. Ultrasonics sonochemistry, volume 
8, numéro 2, p. 111-117.  
[81] Vilkhu, K., Mawson, R., Simons, L. et Bates, D. (2008). Applications and opportunities 
for ultrasound assisted extraction in the food industry — A review. Innovative Food 
Science & Emerging Technologies, volume 9, numéro 2, p. 161-169.  
[82] Virot, M., Tomao, V., Le Bourvellec, C., Renard, C. M. C. G. et Chemat, F. (2010). 
Towards the industrial production of antioxidants from food processing by-products with 
ultrasound-assisted extraction. Ultrasonics sonochemistry, volume 17, numéro 6, p. 
1066-1074.  
[83] Walstra, P. (1975). Effect of homogenization on the fat globule size distribution in milk. 
Netherlands Milk and Dairy Journal, volume 29, p. 279-294.  
[84] William D. Pandolfe (1998). High-pressure homogenization. Chemical processing, 
Chicago, I11, volume 61, numéro 3, p. 39-43.  
[85] Xia, E., Ai, X., Zang, S., Guan, T., Xu, X. et Li, H. (2011). Ultrasound-assisted extraction 
of phillyrin from Forsythia suspensa. Ultrasonics sonochemistry, volume 18, numéro 2, 
p. 549-552.  
[86] Zenk, M. H. (1967). Pathways of salicyl alcohol and salicin formation in Salix purpurea 
L. Phytochemistry, volume 6, numéro 2, p. 245-252.  
93 
 
[87] Zhang, H., Yang, X. et Wang, Y. (2011). Microwave assisted extraction of secondary 
metabolites from plants: Current status and future directions. Trends in Food Science & 
Technology, volume 22, numéro 12, p. 672-688.  
 
 
  
94 
 
 
